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Pelete so majhni, okrogli delci z ozko porazdelitvijo velikosti, ki imajo veliko prednosti v 
primerjavi z ostalimi farmacevtskimi oblikami. 
Namen magistrske naloge je bil preučiti vpliv parametrov iztiskanja in krogličenja na 
lastnosti iztiskanca ter pelet, izdelanih s tehnologijo iztiskanja in krogličenja.  
Z različnimi tehnikami, kot so določitev temperature, vlage, gostote in mehanskih lastnosti 
iztiskanca, smo skušali ugotoviti, kako debelina in premer odprtin matrične plošče vplivata 
na fizikalne lastnosti iztiskanca. Pokazali smo, da z uporabo debelejše matrice dobimo bolj 
kompakten in plastičen iztiskanec. Te ugotovitve so v skladu z rezultati mehanskih 
karakterizacij, ki so pokazale, da je najbolj kompakten iztiskanec imel najvišjo plastičnost 
(pokazano z najmanjšo natezno trdnostjo in Youngovim modulom). V naslednjem koraku 
smo iztiskance krogličili. Velikost in porazdelitev velikosti ter obliko nastalih pelet smo 
določili s slikovno analizo delcev (PATVIS APA tehnologija). Dodatno smo porazdelitev 
velikosti pelet določili tudi s sejalno analizo, površino pa smo si ogledali z optičnim in SEM 
mikroskopom. Ugotovili smo, da so za velikost ter porazdelitev velikosti pelet 
najpomembnejši parametri matrične plošče, za obliko pelet pa parametri krogličenja. Večji 
delež prevelikih pelet smo dobili z uporabo debelejše matrice z večjimi odprtinami, saj je v 
tem primeru iztiskanec bolj kompakten in se v procesu krogličenja lomi na večje in bolj 
enakomerne delce, ki pa za ustrezno okroglost potrebujejo daljši čas in višje obrate 
sferonizatorja. Z uporabo tanjše matrice smo dobili krhek iztiskanec, ki se je med procesom 
krogličenja lomil na manjše delce. Zlasti pri visoki sferonizacijski hitrosti je bil delež prašne 
frakcije izredno visok. Zaradi aglomeracije prahu smo v tem primeru dobili tudi širšo 
porazdelitev velikosti pelet. Najboljši izkoristek (najvišji delež pelet velikosti med 0,71 – 
1,12 mm) smo dobili z uporabo najdebelejše matrice (4 mm) in najmanjšim premerom 
odprtin (0,7 mm). Za okroglost pelet sta pomembna čas krogličenja in obrati sferonizatorja, 
ki morata biti optimalno določena, saj so bile pelete pri krajšem času in nižjih obratih 
sferonizatorja nepopolno oblikovane, medtem ko smo pri previsoki sferonizacijski hitrosti 
dobili več prahu, pri daljšem času pa širšo distribucijo zaradi aglomeracije pelet. 
Pokazali smo, da se parametri iztiskanja in krogličenja morajo prilagoditi glede na fizikalno-




Pellets are small, spherical particulates with a narrow size distribution, which have many 
advantages over other pharmaceutical forms. 
The purpose of the master thesis was to study the influence of the extrusion and 
spheronization parameters on the properties of the extrudates and pellets, prepared with 
extrusion and spheronization. In further, we determined how the thickness and diameter of 
the spheronization plate openings influenced the physical properties of the extrudate such as 
moisture content, density and mechanical characteristics. We have demonstrated that using 
of a thicker spheronitation plate more compact and plastic extrudates were formed. These 
findings are in accordance with the higher plasticity of extrudes (lower tensile strengt and 
Young's modulus). The next step was shperonization of the extrudates. The size and the 
distribution of the pellets were determined by image-analysis so called PATVIS APA 
technology. In addition, the size distribution of pellets was also evaluated by sieve analysis, 
and the surface was visualized using the optical and SEM microscopes. We have established 
that the properties of the spheronization plate are more important for the size and distribution 
of the pellets, and spheronization parameters are crucial for their shape. A larger proportion 
of oversized pellets was obtained by using a thicker plate with larger openings, since the 
extrudate is more compact and during spheronization process breaks into larger and more 
evenly distributes particles, which need a longer time and higher spheronizer speed for 
adequate pellet's sphericity. Using a thinner plate, we obtained a brittle extrudate that was 
fragmenting to smaller particles during the spheronization process (e.g. at high 
spheronization speed, the proportion of the dust fraction was significatntly higher). Due to 
the agglomeration of the dust particles, a wider distribution of the pellet size was also 
obtained. The best yield (the highest proportion of pellets with size between 0,71 to 1,12 
mm) was obtained using the thickest matrix (4 mm) and the smallest opening diameter (0,7 
mm). For the spherical shape of the pellets, the spheronization time and spheronizer speed 
are important, which must be optimally determined. 
We have shown that the extrusion and ball parameters must be adapted according to the 
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IVIVC   »in vitro-in vivo« korelacija 
OPCS  kritična stabilnost ene ravnine 
DIA  dinamična slikovna analiza 
MCC   mikrokristalna celuloza 
HPMC   hidroksipropilmetilceluloza 
PVP   polivinilpirolidon 
IPS   izguba mase pri sušenju 
ZU   zdravilna učinkovina 
PLS   metoda delnih najmanjših kvadratov 








Pelete so majhni, okrogli ali skoraj okrogli, prosto pretočni delci, z ozko porazdelitvijo 
velikosti. Običajno so veliki od 500 do 1500 µm in so namenjeni za izdelavo peroralnih 
izdelkov (1). 
 
Slika 1: Pelete 
Zanimanje za proizvodnjo pelet z vnaprej določeno velikostjo in obliko se je pojavilo okrog 
leta 1950. V tem času so se začele obsežne raziskave o tehnikah izdelave pelet, ki bi bile 
hitrejše, cenejše in učinkovitejše (2). Pelete spadajo med večenotne farmacevtske oblike, ki 
imajo naslednje številne prednosti v primerjavi z enoodmernimi farmacevtskimi oblikami: 
 boljšo pretočnost v primerjavi s prahovi; 
 zaradi okrogle oblike so idealni substrati za filmsko oblaganje; 
 v farmacevtsko obliko (npr. kapsulo) lahko združimo nekompatibilne učinkovine v 
obliki pelet; 
 s filmsko oblogo lahko učinkovine zaščitimo pred razpadom zaradi oksidacije ali 
hidrolize; 
 lahko so obložene z različnimi funkcionalnimi polimernimi filmi, ki zagotavljajo 
željene profile sporščanja (npr. zakasnjeno, podaljšano itd.) 
 v primerjavi z enoenotnimi farmacevtskimi oblikami, lahko majhne pelete potujejo 
skozi pilorus, tudi ko je le-ta v zaprti fazi, zato povzročajo manjše draženje želodca 
kot tablete;  
 zaradi njihove velikosti so mehanske obremenitve v prebavnem traktu manj izražene 
ter se redkeje zgodi prehitro sproščanje odmerka;  
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 v prebavnem traktu se pelete enakomerno porazdelijo, kar vodi v zmanjšano inter- in 
intraindividualno variabilnost plazemskih absorbcijskih profilov.  
 
Na drugi strani je proizvodnja pelet drag proces, ker zahteva visoko specializirano opremo 
in usposobljeno osebje. Hkrati pa je proces izdelave pelet variabilen in je odvisen od 
fizikalnih lastnosti sestavin, načina obdelave zmesi med procesom granulacije ter številnih 
procesnih spremenljivk med iztiskanjem in krogličenjem (1, 3, 4).  
 
1.2 Izdelava pelet  
Pelete lahko izdelamo z več različnimi tehnikami. Ena izmed najpogosteje uporabljenih 
tehnik v farmaciji je izdelava pelet s tehniko iztiskanja in krogličenja (angl.: extrusion, 
spheronization). Reynolds, Conine in Hadley so jo predstavili v štirih korakih (3):  
 
Slika 2: Shema, ki prikazuje glavne korake v tehniki iztiskanja in krogličenja 
 
1.2.1 Granulacija 
Granulacija je proces, s katerim pripravimo mokro maso, ki je dovolj plastična za nadaljnji 
proces iztiskanja. Na začetku suho zmes v granulatorju homogeniziramo, potem dodajamo 
granulacijsko tekočino in zmes granuliramo, da dobimo primerno plastičnost. Za ta namen 
najpogosteje uporabljamo planetarne in visokostrižne mešalnike (angl.: high shear mixer). 
V visokostrižnih mešalnikih se masa med granuliranjem zaradi striga segreva, čemur se 
lahko izognemo s hlajenjem granulacijske posode (3, 5, 6). V procesu granuliranja sta za 
pridobitev ustrezno mokrega granulata in posledično željenih lastnosti pelet pomembni dve 
kritični spremenljivki in sicer količina dodane granulacijske tekočine ter enakomerna 


























Iztiskanje vključuje dva zaporedna procesa: stiskanje mokrega granulata, dokler ne doseže 
točke, ko se iztisne skozi odprtine matrice in dejansko iztiskanje, kjer se granulat preoblikuje 
v dolge, paličasto oblikovane delce z enakomernim premerom, imenovane iztiskanci, ki se 
pod lastno težo enakomerno prelomijo na podobno dolžino. Iztiskanec mora biti ustrezno 
plastičen, da se lahko preoblikuje, hkrati pa se med procesom krogličenja ne sme adherirati 
na druge delce (5, 8). 
Poznamo več vrst ekstrudorjev:  
Preglednica I: Razdelitev ekstrudorjev (5, 9) 
Vrsta ekstrudorja Tip ekstrudorja 




Vijačni (polžni) ekstrudor 
(angl.: screw feed extruders): 
 
sestavljen iz enega ali dveh polžev, ki 
potiskajo granulat od območja polnjenja 
proti matrici 
Radialni (angl.: radial screw feed extruder)  
 






 Rotacijski cilindrični (angl.: cylinder roll 
type:  




Gravitacijski / rotacijski ekstrudor 
(angl.: gravity feed extruders): 
 
vključuje vrteče cilindre, moker granulat s 
pomočjo gravitacijske sile potuje skozi 
matrico 
 
Rotacijski z zobnikoma (angl.: gear roll 
type):  
dva perforirana cilindra z vrtečimi zobniki 
 




(angl.: piston (ram) extruders): 
bat potiska granulat skozi matrico 
Aksialni batni (angl.: axial piston) 
 
 








V tem procesu se iztiskanec pod vplivom vrteče plošče prelomi na manjše paličasto 
oblikovane strukture (5, 10). Pogoj za uspešno krogličenje je zmožnost lomljenja iztiskanca 
na manjše delce, ki so dovolj plastični, da se zaradi strižnih sil na sferonizacijski plošči in 
trkov med njimi, sferonizacijsko ploščo in steno posode sferonizatorja skrogličijo (11). Delci 
se v času krogličenja ne smejo preveč posušiti, saj nastane večji procent prašnih adhezivnih 
delcev (5, 10). Lomljenje iztiskanca se zgodi v prvih 10 % trajanja procesa krogličenja (3). 
Proces krogličenja se lahko razdeli na 3 korake: lomljenje cilindričnih iztiskancev, 
aglomeracija zlomljenih segmentov in glajenje delcev. Aglomeracija se zgodi, ko se mali 
delci, ki nastanejo med procesom lomljenja, med glajenjem prilepijo na večja nastala peletna 
jedra (10).  
Wilson in sodelavci so navedli 3 znane modele, kako lahko poteka proces krogličenja (11): 
Model A: cilindrični iztiskanci se prelomijo na krajše strukture, ki potem trčijo med sabo, 
ploščo in steno posode sferonizatorja. Nastale palčke so podvržene plastični deformaciji, ki 
povzroči, da se cilindri nadalje skrogličijo v pelete zvonastih oblik, nato v elipsoidno ali 
jajčasto obliko in končno v kroglo (slika 3, model A). 
Model B: iztiskanci se v sferonizatorju prelomijo na delce v obliki palčk. Zaradi trkov v 
steno sferonizatorja in med sabo ter zaradi sile trenja in centrifugalne sile delci postanejo 
zviti in se nadalje prelomijo in oblikujejo v okrogle pelete (slika 3, model B).  
Model C: pelete zvonaste oblike postanejo bolj okrogle zaradi prilepljenja prahu na površino 
večjih pelet. Ta model nastanka okroglih pelet je prisoten pri formulacijah, ki so podvržene 
prašenju (slika 3, model C). 
 
Slika 3: Prikaz treh modelov krogličenja (11) 
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1.2.4 Sušenje in sejanje 
Četrti in končni korak v procesu iztiskanja in krogličenja je sušenje nastalih pelet. Sušimo z 
namenom, da dosežemo želeno vsebnost vlage. Pelete lahko sušimo na sobni temperaturi, 
vrtinčnoslojnem granulatorju, sušilniku ali s postopkom liofilizacije. Različne tehnike 
sušenja vplivajo na poroznost pelet (3, 5, 7). V raziskavi Bashaiwolda in sodelavcev so dobili 
večje in bolj porozne pelete s sušenjem v vrtinčnoslojnem granulatorju ali z liofilizacijo, kjer 
je voda hitro izhlapela. S sušenjem v sušilniku ali v eksikatorju so dobili manjše in manj 
porozne pelete, saj je bilo izhlapevanje vode počasnejše (7). Eden izmed pomembnih 
korakov v procesu iztiskanja in krogličenja je tudi sejanje pelet. S sejanjem dosežemo želeno 
porazdelitev velikosti in za ta namen uporabljamo sita (1, 10). 
 
 
1.3 Parametri, ki vplivajo na velikost in obliko pelet  
Za lažji potek in boljši izkoristek oblaganja pelet in polnjenja v kapsule so potrebne pelete z 
velikostjo 0,5 – 1,5 mm, ozko porazdelitvijo velikosti, okroglo obliko, nizko krhkostjo in 
dobro pretočnostjo. Želene lastnosti pelet lahko uravnavamo z različnimi parametri, 
navedenimi v nadaljevanju. 
1.3.1 Vsebnost vlage v granulatu: 
Voda omogoča kohezijo prahov, tako da mora biti vsebnost vlage ravno prava, da je proces 
iztiskanja in krogličenja optimalen (1). Pri prenizki vsebnosti vlage dobimo krhko maso, ki 
ni dovolj plastična za oblikovanje okroglih delcev. Zaradi krhkosti mase nastane v procesu 
krogličenja veliko prahu. Pri previsoki vsebnosti vlage pa pelete v procesu krogličenja zaradi 
presežka vode na površini aglomerirajo (10). Lövgren in Lundberg sta preučevala vpliv 
količine vode na obliko pelet. S pomočjo mikroskopa, video kamere in računalniškega 
programa MicroScale RT, sta na določenem vzorcu izmerila dolžino in širino delcev ter 
izračunala obliko pelet. Ugotovila sta, da so pelete pri količini dodane vode 23 % bolj 
okrogle kot pa pri 17 % dodane vode, tako da povečana količina vode izboljša oblikovanje 
granulata v iztiskance in nato v okrogle pelete (12).  
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1.3.2 Sestava granulacijske tekočine:  
V večini primerov je voda najpogosteje uporabljena granulacijska tekočina, se pa 
uporabljajo tudi alkohol ali mešanice vode in alkohola. Prisotnost etanola v granulacijski 
raztopini vodi do manjšega sproščanja ZU v začetnih časovnih točkah disolucijskega profila, 
zmanjša pa se tudi trdnost pelet (3). Če uporabimo etanol skupaj z vodo, dobimo pelete z 
dobro stisljivostjo, povečano krhkostjo, trdnostjo in hitrostjo raztapljanja. V primerjavi z 
vodo dobimo bolj porozne pelete v primeru glicerolnih raztopin. Formulacije, ki vsebujejo 
viskozne granulacijske raztopine s hidrofilnim polimerom, dajejo dolge, zvonaste pelete, 
medtem ko tiste, ki vsebujejo vodne raztopine s kalcijevim kloridom, dajejo kratke, okrogle 
pelete (10). Povečanje količine vode v granulacijski tekočini vodi do povečanja trdnosti pelet 
(4).  
 
1.3.3 Tip ekstrudorja:  
Pelete, ki so pridobljene z različnimi ekstrudorji, se razlikujejo v optimalni vsebnosti vlage, 
porazdelitvi velikosti delcev in sferičnosti (10). Rotacijski ekstrudorji (cilindrični in 
rotacijski z zobnikoma) so primernejši v primerih, ko je potreben gostejši iztiskanec in se 
uporabljajo predvsem v znanstvenih ustanovah in kemični industriji, radialni vijačni pa se 
uporabljajo predvsem v famracevtski industriji. Za proizvodnjo farmacevtskih polimerov so 
najbolj primerni batni ekstrudorji, ker omogočajo natančen nadzor nad gostoto, velikost in 
obliko iztiskanca (7). Newton in sodelavci so preučevali vpliv procesnih parametrov na 
lastnosti pelet. Ugotovili so, da so pelete z isto sestavo pripravljene z batnim ekstrudorjem 
večje, kot s cilindričnim ekstrudorjem (13).  
 
1.3.4 Matrica ekstrudorja:  
Matrico ekstrudorja lahko opišemo z dvema parametroma: z debelino in premerom odprtin 
matrice. Premer odprtin matrice določa velikost pelet. Z uporabo matrice z večjim premerom 
dobimo večje pelete. Debelina matrice vpliva na gostoto iztiskanca. Pri iztiskanju skozi 
debelejšo matrico je masa podvržena večjim silam, iztisne se več vode in dobimo 
kompaktnejši iztiskanec, ki se mu zaradi večjega trenja s steno matrice zgladi površina (1, 
6). Vervaet in sodelavci so primerjali matrici z razmerjem dolžina/ premer odprtin 2 in 4. 
Opazili so, da je imel iztiskanec, ki je bil iztisnjen s tanjšo matrico, grobo površino in je bil 
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manj kompakten, medtem ko je imel iztiskanec, iztisnjen z debelejšo matrico zaradi večjega 
zgoščevanja mokrega granulata, gladko površino ter je bil bolj kompakten (14). 
 
1.3.5 Hitrost iztiskanja: 
Pri večji hitrosti nastane iztiskanec slabše kvalitete, saj ima hrapavo površino in se v začetni 
fazi krogličenja neenakomerno lomi, kar povzroči nastanek prašnih delcev, široko 
porazdelitev velikosti delcev in posledično nižji izkoristek (5). 
 
1.3.6 Temperatura iztiskanja:  
Ko je v sestavi granulata prisotna termolabilna učinkovina, je pomembno, da imamo med 
procesom iztiskanja nadzor nad temperaturo. Kakšna je temperatura med tem procesom, je 
pomembno tudi zaradi vsebnosti vlage v granulatu. Dvig temperature lahko spremeni 
vsebnost vlage zaradi večjega izhlapevanja granulacijske tekočine, to pa lahko vodi do razlik 
v kakovosti iztiskanca med začetkom in koncem iztiskanja določene serije. Vervaet in 
sodelavci so v članku navedli, da je večino vode v granulatu, ki v formulaciji vsebuje 
mikrokristalno celulozo, proste vode, kar lahko v procesu iztiskanja hitro vodi do 
izhlapevanja vode. Segrevanju med iztiskanjem se lahko izognemo s hladilnim plaščem 
okrog ekstrudorja, ki ohranja temperaturo v predpisanih mejah (6). 
 
1.3.7 Polnjenje sferonizatorja:  
Napolnjenost sferonizatorja pomembno vpliva na nadaljnji potek krogličenja. Izkoristek 
pelet se pri večji hitrosti in majhnem polnjenju sferonizatorja zmanjšuje, poveča pa se pri 
večjem polnjenju sferonizatorja in s podaljšanim časom krogličenja. Povprečni premer pelet 
narašča z naraščajočo polnjenostjo sferonizatorja (3). Z večjim polnjenjem sferonizatorja se 
poveča velikost ter nasipna in zbita gostota pelet (6). Newton in sodelavca so ugotovili, da 
so pri manjšem polnjenju slabe interakcije med delci, prevladujejo namreč interakcije med 
delci in sferonizacijsko ploščo. Pri večjem polnjenju pa je preveč delcev, da bi interagirali s 
ploščo, prevladuje interakcija delec/delec. Hkrati so dobili bolj okrogle delce (masa 
iztiskanca 750 – 1000 g), vendar je proces krogličenja trajal dlje časa kot pri manjši 




1.3.8 Tip sferonizacijske plošče:  
Gibanje delcev med procesom krogličenja je odvisno od trenja med delci in sferonizacijsko 
ploščo, zato ima sferonizacijska plošča na strani, kjer se krogličijo pelete, utore, saj se tako 
povečajo sile trenja med delci in ploščo (6, 13). Večje trenje pa pomeni lažje oblikovanje 
delcev v okroglo obliko. Poznamo plošče z različnimi vzorci utorov. Najbolj znana sta 
vzorca s križnim in radialnim utorom (slika 4) (6). 
 
Slika 4: Prikaz sferonizacijske plošče s križnimi (A) in radialnimi (B) utori (3, 6)  
 
1.3.9 Hitrost sferonizatorja:  
Različni raziskovalci so dobili okrogle pelete pri različnih hitrostih sferonizacijske plošče. 
Na primer West in Rowe sta okrogle pelete dobila v primeru hitrosti vrtenja sferonizacijske 
plošče 200 – 400 rpm, kar pa je v nasprotju z večino raziskav, kjer so ustrezno okrogle pelete 
dobili pri višjih hitrostih sferonizatorja (več kot 400 rpm). Tako so raziskovalci ugotovili, da 
je poleg kotne hitrosti sferonizatorja pomemben tudi premer sferonizacijske plošče. Iz teh 
dveh parametrov se lahko izračuna obodna hitrost, ki pa bolj vpliva na okroglost pelet kot 
sama kotna hitrost (6). Hitrost sferonizacijske plošče moramo prilagoditi lastnostim 
iztiskanca. Če je iztiskanec krhek, bomo delce krogličili z nižjo hitrostjo sferonizatorja, pri 
bolj kompaktnem iztiskancu pa bomo potrebovali večjo hitrost. 
Hitrost sferonizatorja vpliva na velikost, trdnost, sferičnost in gostoto pelet. Večja hitrost 
daje večjo sferičnost, nižjo krhkost, gladko površino in višjo trdnost (1). Newton in sodelavci 
so v raziskavi za izdelavo pelet uporabili formulacijo iz mikrokristalne celuloze, laktoze in 
destilirane vode ter ugotovili, da se iztiskanci pri hitrosti manjši od 400 rpm ne krajšajo, le 
povečajo se v radialni smeri in tako ni krogličenja. Tudi po dvajsetih minutah pri tej hitrosti 
se opazi le rahlo krogličenje. Pri hitrosti sferonizatorja 800 rpm se je zmanjšala dolžina 
iztiskancev že po eni minuti. Po petih minutah so dobili že dobro skrogličene delce (13). Pri 
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prenizki hitrosti sferonizatorja ni značilnih sprememb oblike iztiskanca, zelo velika hitrost 
pa vodi do zmanjšanja velikosti delcev. Ronowicz in sodelavci so ugotovili, da dobimo 
najbolj sferične pelete v primeru, ko imamo veliko odprtin na matrici, veliko hitrost 
sferonizatorja in daljši čas krogličenja (3). Tudi Kruegerjeva in sodelavci so z večjo hitrostjo 
krogličenja dobili bolj okrogle in večje pelete z ožjo porazdelitvijo velikosti (15). 
 
1.3.10 Čas krogličenja:  
Čas pomembno vpliva na kvaliteto pelet. S povečanjem časa krogličenja dobimo večji 
premer pelet, ožjo porazdelitev velikosti delcev, višjo sferičnost in spremembe v nasipni in 
zbiti gostoti (3). V raziskavi Kruegerjeve in sodelavcev so ugotovili, da krajši čas krogličenja 
povzroči nastanek več prahu, pelete pa so še nepravilnih oblik. Za gostejše delce priporočajo 
daljši čas krogličenja (15).   
 
 
1.4  Fizikalno-kemijsko vrednotenje iztiskanca in pelet 
V farmacevtski industriji je postal velik izziv napovedovanje lastnosti granulatov, 
iztiskancev in pelet. Različne metode za karakterizacijo delcev so zato pospešile razvoj in 
pomagale znanstvenikom, da so bolje razumeli obnašanje delcev v procesu izdelave pelet. 
 
1.4.1 Porazdelitev velikosti delcev 
Porazdelitve velikosti delcev se največkrat vrednoti s sejanjem ali z mikroskopijo. Sejalna 
analiza vključuje mehansko tresenje vzorca v avtomatskem stresalniku, ki vsebuje serijo sit 
z zaporednim manjšanjem velikosti odprtin, in tehtanje vzorca, ki se je obdržal na vsakem 
situ. Mikroskopija je direktna metoda za določanje porazdelitve velikosti delcev. V primeru 
optične mikroskopije se premer pelet lahko določi s kalibriranim mikrometrom ali pa z 
okularji z mrežami krogov in kvadratov (3). 
 
1.4.2 Površina  
Specifična površina pelet je direktno povezana z njihovo velikostjo in obliko. Lahko jo 
izračunamo matematično ali s tehniko plinske adsorpcije dušika. Matematično okrogli in 
gladki peleti lahko površino izračunamo iz njenega premera, saj je njena površina enaka 
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4πr2. Tudi prava gostota se lahko uporabi za določitev površine pelet. Morfologijo površine 
se lahko pregleda z vrstičnim elektronskim ter optičnim mikroskopom (16).  
Dreu in sodelavci so predstavili več načinov, s katerimi so določali fizikalne lastnosti pelet 
(17). Z mikroskopijo na atomsko silo (AFM) so pridobili podatke o hrapavosti površine pelet 
ter mehanskih lastnostih. Steklene pelete so imele najbolj gladko površino v primerjavi s 
komercialnimi. Na splošno večja hrapavost površine vodi do višje vrednosti koeficienta 
trenja med delci. Z reometrom (Physica MCR-301) so dodatno iz krivulje premika sile 
izračunali tudi natezno trdnost, Youngov modul in togost (angl.: stiffness) pelet. Med 
testiranjem so ugotovili, da imajo pelete, ki vsebujejo mikrokristalno celulozo, približno 
dvakrat višjo vrednost natezne trdnosti v primerjavi z nevtralnimi sladkornimi peletami.  
 
1.4.3 Oblika in okroglost pelet 
Okroglosti pelet lahko določimo z več metodami: vizualni pregled; kritična stabilnost ene 
ravnine (angl.: one plane critical stability (v nadaljevanju OPCS)); razmerje med največjim 
in najmanjšim premerom pelet; faktorji oblike, ki jih lahko izračunamo s projicirano 
površino pelete in njenim obsegom, izmerjenim z računalniško podprto analizo slike. 
Indirektna metoda za določitev okrogle oblike je tangens kota, ki predstavlja razmerje med 
višino in polmerom kupa, izmerjenim po tem, ko določena količina pelet pade z določene 
višine in skozi določeno odprtino na trdno površino (6). Metoda OPCS je bila razvita za 
karakterizacijo okroglosti, ki temelji na določanju težišča delca iz slike njegovega orisa in 
izračunu kota, ki je potreben za naklon ravnine, da se delec zavrti (18). 
Obliko pelet lahko določimo tudi z optičnim mikroskopom, vrstično elektronskim 
mikroskopom ter dinamično slikovno analizo - DIA (angl.: dynamic image analysis). DIA 
je sodobna metoda visoke zmogljivosti za določanje velikosti ter oblike prašnih delcev, 
granul in suspenzij, ki se uporablja v mnogih industrijskih panogah pri razvoju, raziskavah 
in za nadzor kakovosti. Ta metoda je statistično zanesljiva, saj neposredno analizira velikost 
in obliko velikemu številu delcev (več kot milijon). Pri DIA se delci določenega vzorca 
gibljejo mimo visoko ločljive hitre kamere. V določenem času zmogljiv računalniški sistem 
vsakemu delcu na sliki določi parametre za velikost ter obliko. Primer naprav, ki temeljijo 
na tej tehnologiji, so optični analizatorji Retsch technology Camsizer P4 in Camsizer XT, ki 
pokrivajo merilno območje od 1 µm do 30 mm. V teh napravah vsi parametri za določitev 
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velikosti in oblik delcev delujejo na principu spreminjanja sivinske slike z večstopenjskim 
algoritmom v binarne slike, ki natančno določijo obris vsakega delca (49, 50). 
 
1.4.4 Gostota in poroznost 
Nasipno ter zbito gostoto lahko določimo z aparatom za določevanje zbite gostote, kjer 
odčitamo nasipni ter zbiti volumen iz steklenega valja. Iz določene mase in odčitanega 
volumna izračunamo gostoto. Pravo gostoto lahko določimo s helijevim piknometrom, 
poroznost pelet pa lahko kvantitativno določimo z metodo živosrebrne porozimetrije (4,16). 
 
1.4.5 Trdnost in krhkost pelet 
Pomembno je, da imajo pelete sprejemljivo trdoto in krhkost, da lahko prenesejo transport, 
skladiščenje ali proces oblaganja (3). Trdnost lahko določimo z uporabo naprave za 
določitev natezne trdnosti, kjer bremenimo pelete s silo, dokler ne pride do poškodbe pelet. 
Natezno trdnost izračunamo iz zabeležene obremenitve in polmerov pelet (19). Naprava, ki 
jo lahko uporabimo za ta namen, je Khalova naprava za testiranje trdnosti (angl.: Khal pellet 
hardness tester), ki določi vrednosti relativne trdote. Krhkost pelet lahko določimo z napravo 
za testiranje krušljivosti in loma (angl.: friabilator) ali s stresanjem pelet za določen čas v 
mešalcu Turbula (angl.: Turbula mixer). Za povečanje mehanske obremenitve pelet 
uporabljata obe tehniki steklene kroglice.  
Za določitev mehanskih lastnosti pelet so različni raziskovalci uporabili dinamično 
mehansko analizo (angl.: dynamic mechanical analysis (DMA)), ki omogoča določitev 





2 NAMEN DELA 
 
Namen magistrske naloge je ovrednotiti vpliv dimenzij matrice in parametrov krogličenja 
na fizikalne lastnosti pelet.  
Za ta namen bomo v hitro vrtečem mešalniku izvedli vlažno granuliranje in tako pridobili 
moker granulat z izbrano formulacijo. V procesu iztiskanja bomo primerjali 6 matričnih 
plošč z različno debelino in premerom odprtin. Za vsako matrično ploščo bomo izdelali nov 
granulat z enako formulacijo, ki ga bomo iztisnili z napravo za iztiskanje, ter pripravljeni 
iztiskanec krogličili s sferonizatorjem. Med iztiskanjem bomo iztiskancem pomerili 
temperaturo in mehanske lastnosti, posušenim iztiskancem pa bomo izmerili gostoto. Iz 
mase enega granulata bomo krogličili 6 ali 7 ciklov pelet, pri vsakem ciklu bomo spreminjali 
čas in hitrost krogličenja. Z optičnim in elektronskim mikroskopom bomo opazovali 
strukturo iztiskancev in pelet. Nastale pelete bomo posušili v sušilniku in jim nato s Patvis 
tehnologijo izmerili velikost ter obliko ter jih ročno presejali in stehtali posamezne frakcije. 
Izmerjene vrednosti bomo obdelali s programoma Excel in Modde in s pomočjo 














3 MATERIALI IN METODE 
3.1 Materiali    
- modelna učinkovina 
Glede na biofarmacevtski sistem klasifikacije lahko modelno učinkovino razvrstimo v 
Razred I (dobra topnost, dobra permeabilnost) (20). ZU je glede na kislinsko-bazične 
lastnosti šibka kislina.  
 
- mikrokristalna celuloza (Avicel PH 101) 
Mikrokristalna celuloza (MCC) je depolimerizirana celuloza pridobljena iz α-celuloze iz 
vlaken rastlinskega izvora (21). Predstavlja zlati standard pomožnih snovi v procesu 
iztiskanja in krogličenja. Zaradi velike površine in visokega deleža poroznosti je sposobna 
absorbcije in zadrževanja velike količine vode, kar pomembno vpliva na potek nastajanja 
pelet z dobro okroglostjo, nizko krhkostjo, večjo gostoto in gladko površino. Tako imajo 
delci MCC podobne lastnosti zadrževanja vode kot struktura »gobe«. V procesu iztiskanja 
se voda iztisne iz notranje strukture gobe in se obnaša kot lubrikant. Po iztiskanju se struktura 
gobe razširi in struktura postane v notranjosti suha in krhka, kar pospešuje lomljenje 
ekstrudatov v procesu krogličenja. Med krogličenjem se struktura delcev zgoščuje zaradi 
trčenja med delci, sferonizacijsko ploščo ter steno. Voda v tem procesu olajša krogličenje 
pelet (10). Uporablja se tudi kot polnilo za večji nasipni volumen (3). 
 
- manitol 
Manitol v zmesi predstavlja vodotopno komponento in služi kot polnilo. Polnila so 
vodotopne ali netopne snovi, ki se v formulacije dodajajo z namenom povečanja volumna 
zmesi. Polnila izberemo na podlagi željenih lastnosti pelet. Delež polnila v zmeseh lahko 
predstavlja 1 - 99 %. Na izbiro polnila vpliva tudi fizikalno-kemijska in farmakološka 
inertnost (22).  
 
- polivinilpirolidon (PVP) 
PVP v granulacijski masi služi kot vezivo. Veziva so adhezivni materiali, ki so vključeni v 
formulacijo pelet z namenom, da povežejo praškaste delce, vzdržujejo celovitost zmesi, 
zmanjšajo trenje med delci ter med delci in površino naprave. Raje jih dodajamo v obliki 
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raztopine, kot pa v suhi obliki, saj tako zagotovimo večjo učinkovitost. Veziva so v raztopini 
raztopljena ali dispergirana v organskem ali vodnem topilu. Izberemo jih na podlagi procesa 
izdelave pelet in fizikalno-kemijskih lastnosti učinkovine. Mehanizem delovanja veziv 
temelji na nastanku tekočih mostičkov, ki držijo delce skupaj. Po navadi so dodani v 
območju 2 – 10 % w/w ali v/v, tako da še vzdržujemo zaželene lastnosti pelet (5, 22). 
 
- natrijev lavril sulfat 
Natrijev lavrilsulfat je površinsko aktivna snov. Zagotovi močljivost z zmanjšanjem 
površinske napetosti med tekočino in delci. Površinsko aktivna snov slabi tekočinske 
mostove, kar vodi do bolj krhkih pelet ter omogoča lažje iztiskanje, preprečuje segrevanje, 
izboljšuje krogličenje in praznjenje iz sferonizatorja (deluje kot mazivo) (5, 22, 23). 
 
- demineralizirana voda 
Voda je najbolj uporabljeno in razširjeno topilo v procesu izdelave pelet (5). Voda zagotovi 
plastičnost mase, da potem v procesu iztiskanja in krogličenja dobimo pelete z ustrezno 





- precizna tehtnica Radwag PS 4500, Radwag balances and scales, Poljska  
- hitrovrteči granulator Collete Gral 10, Nemčija 
- naprava za iztiskanje (ekstrudor) Wysstec Pharmex 35T, Wysstec, Švica 
- naprava za krogličenje (sferonizator) Wysstec Sphaeromat Pharmex 250T, 
Wysstec, Švica 
- sušilnik Kambič SP-190, Kambič, Slovenija 
- halogenski vlagomer HR73, Mettler Toledo, Švica 
- tehtnica Mettler Toledo XS16001L, Mettler Toledo, Švica 
- tehtnica Mettler Toledo SB16001, Mettler Toledo, Švica 
- IR termometer Fluke, Fluke, North Carolina 
- mikroskop VWR SZT350, Pensilvanija 
- štoparica, Hanhart, Nemčija 
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- magnetno mešalo, IKA, Nemčija 
- Patvis tehnologija, Sensum, Slovenija 
- elektronski mikroskop JEOL JSM-IT300 LV  
- modularni reometer, Anton Paar, Physica MCR 301, Avstrija 
- helijev piknometer Micromeritics AccuPyc 1330, ZDA 
- piknometer, Duran, Nemčija 
- nanoindenter G200, ZDA 
- optični mikroskop Leica DM6000 M, Leica, Nemčija 
 
 
3.3 Metode dela in eksperimentalno delo 
 
3.3.1 Priprava granulacijske raztopine 
Na začetku smo pripravili granulacijsko tekočino. V 400 mL čašo smo natehtali predpisano 
količino demineralizirane vode in PVP. Polimerno raztopino smo mešali na magnetnem 
mešalu približno 30 minut, dokler se PVP ni popolnoma raztopil.  
 
3.3.2 Granuliranje 
Granulacija je proces aglomeracije delcev. Njen namen je izboljšati pretočnost in stisljivost 
zmesi. Ena izmed vrst visokostrižne granulacije je mokra granulacija, ki poteka v 
hitrovrtečem granulatorju. Sestavni deli takšnega granulatorja so mešalna posoda, mešalo in 
sekalo. Naloga mešala je mešanje in enakomerno razporejanje granulacijske tekočine po 
celotni masi, sekalo pa razbije morebitno nastale večje aglomerate (24).  
 
Slika 5: Sestavni deli hitrovrtečega mešalnika (25) 
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Mokra granulacija poteka v naslednjih korakih:  
1) polnjenje mešalne posode;  
2) mešanje suhe zmesi pri visokih obratih mešala in sekala za kratek čas (2 – 5 min);  
3) dodajanje granulacijske raztopine veziva pri nizkih obratih mešala in sekala;  
4) gnetenje mokre mase pri visokih obratih mešala in sekala;  
5) praznjenje mešalne posode in sušenje mokrih granul v fluid-bed komorah ali sušilnikih; 
6) sejanje suhih granul. (24) 
Mokra granulacija se razlikuje od priprave mokre mase za proces iztiskanja, čeprav oboje 
poteka v hitrovrtečem granulatorju. Ko pripravljamo maso v napravi za iztiskanje, je 
vsebnost vode večja kot v primeru mokrega granuliranja (10). V prvem primeru mokrega 
granulata ne sušimo, ampak nadaljujemo z iztiskanjem. 
 
Postopek granuliranja je potekal v naslednjih korakih:  
- Mešanje: V granulatorju smo 3 minute mešali suho zmes s hitrostjo mešala 150 
obr/min. Hitrost sekala smo nastavili na visoke obrate.  
- Dodatek granulacijske tekočine: Hitrost sekala smo nastavili na nizke obrate in 
hitrost mešala pustili na 150 obr/min, nato pa smo dodajali granulacijsko raztopino s 
hitrostjo 80 g/min. Ker določena količina granulacijske tekočine ni bila zadostna za 
ustrezno vlažnost granulata, smo dodatno razpršili 70 g demineralizirane vode in tako 
dobili ustrezno plastičnost granulata. Med dodajanjem raztopine in vode se je 
povečeval navor mešala od 0 – 2 Nm. Proces dodajanja granulacijske tekočine in 
vode je trajal približno 5 minut. 
- Gnetenje mokrega granulata: Nastali granulat smo v granulatorju dodatno mešali 
– gnetli še približno 5 minut z nespremenjeno hitrostjo mešala in sekala. Dobili smo 
ustrezno moker granulat (slika 6).  
 
Slika 6: Plastična mokra masa v granulatorju  
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3.3.3 Iztiskanje  
Pripravljen moker granulat smo v laboratoriju iztisnili s pomočjo enovijačnega, aksialnega 
ekstrudorja. 
 
Slika 7: Enovijačni aksialni ekstrudor (3) 
 
 
Slika 8: Proces nastajanja iztiskanca 
 
Primerjali smo vplive šestih različnih matric. Hitrost polža smo pri vsakem iztiskanju 
nastavili približno na 75 obratov/minuto. Vrednotili smo vpliv debeline in premera odprtin 
šestih različnih matric na iztiskanec. Uporabili smo matrice s premerom odprtin 0,8 mm in 
debelinami 1, 2, 3, 4 mm (slika 9) in matrice s premerom odprtin 0,7 ter 0,9 mm z debelino 
4 mm.  
 




Pri procesu krogličenja smo uporabili matrico z vzorcem križnega utora. Iz približno 1700 
g granulata smo uspeli skrogličiti 6 ali 7 ciklov pelet. Za vsak cikel pelet smo uporabili 
približno 200 g iztiskanca. Pri tem procesu smo vrednotili čas in hitrost krogličenja. 
Parametri iztiskanja in krogličenja so navedeni v preglednici IX.  
 
Slika 10: Tip sferonizacijske plošče, ki smo jo uporabili pri krogličenju pelet (križni utor) 
 
 
3.3.5 Sušenje  
Nastale pelete in vzorce iztiskancev smo čez noč sušili v sušilniku na nastavljeni temperaturi 
40 °C (slika 11). 
 







3.3.6 Karakterizacija iztiskanca in pelet 
Preučevali smo mokre in suhe iztiskance ter pelete. 
 
3.3.6.1 Merjenje temperature iztiskanca po iztisu iz matrice 
Med procesom iztiskanja smo vsakemu iztiskancu izmerili temperaturo z IR termometrom. 
Temperaturo smo merili vedno na istem mestu matrice in sicer na iztiskancu tik ob izhodu 
določene odprtine. Vsakemu vzorcu smo temperaturo pomerili večkrat in v rezultate 
vključili povprečno temperaturo. 
 
3.3.6.2 Določitev vlage v iztiskancu  
Vsebnost vlage lahko določimo s halogenskih vlagomerom. Naprava deluje na principu 
termogravimetrije. Na začetku meritve halogenski vlagomer določi maso vzorca in ga nato 
začne hitro segrevati. Med postopkom segrevanja in sušenja se na vlagomeru beleži izguba 
mase in vlage. Sušimo tako dolgo, da se vrednost izgube vlage ne spreminja več (26).   
Po iztisku granulata skozi matrico smo približno 10 g mokrega iztiskanca dali v halogenski 
vlagomer (čas sušenja: 30 min, temperatura sušenja: 80 °C). Ker smo pri iztiskanju uporabili 
6 različnih matric, smo vlago izmerili šestim različnim iztiskancem.  
 
3.3.6.3 Vizualizacija površine iztiskancev in pelet 
Za opazovanje delcev po navadi uporabljamo optične in elektronske mikroskope. 
Optični ali svetlobni mikroskop je vrsta mikroskopa, ki za povečevanje majhnih slik 
uporablja vidno svetlobo in sistem leč. Sestavni deli mikroskopa so objektiv, ki optično 
poveča sliko predmeta. Potem se ta slika v okularju dodatno poveča in gledalec lahko 
opazuje povečano navidezno sliko. Današnji svetlobni mikroskopi omogočajo naprednejše 
nastavitve osvetlitve, kot je na primer fazni kontrast (27). 
Po procesu iztiskanja smo z optičnim mikroskopom, ki omogoča stereo 3D pogled in 
računalniško tablico, ki smo jo priklopili na mikroskop, pogledali, kakšne iztiskance dobimo 
pri določeni matrici. Po vsakem procesu krogličenja smo pogledali tudi nastale pelete. 
Iztiskance in pelete smo s pomočjo računalniške aplikacije »Tabkam View« na tablici tudi 
poslikali.    
S pomočjo vrstičnega elektronskega mikroskopa SEM (scanning electron microscopy) smo 
preučevali mikrostrukturo površine suhih iztiskancev in pelet. Vzorci morajo biti najprej 
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obloženi z zlatom ali s kombinacijo zlata in paladija, da izboljšamo prevodnost. Na splošno 
se uporablja 70 Å debela filmska obloga prevodnega materiala z velikostjo zrn 20 - 30 Å. 
Oblaganje traja od 1 do 4 minute (3). Za opazovanje površine SEM mikroskop uporablja 
elektronski curek, ki se pomika po določeni površini. Najmanjši premer curka je približno 1 
nm. Kakšna bo intenziteta slika, je v veliki meri odvisno od stanja površine in elementne 
sestave vzorca. Število odbitih elektronov je sorazmerno vrstnemu številu elementa. 
Področje z manjšim vrstnim številom bo temnejše in obratno bo svetlejše tam, kjer je vrstno 
število večje. Detektor odbite elektrone zajame in pri tem v detektorju nastane električni 
signal. Na monitorju nastane svetlejša slika, če je večji tok odbitih elektronov (28). 
 
3.3.6.4 Mehanske lastnosti iztiskancev 
Trdne snovi se pod vplivom zunanjih sil deformirajo (spremenijo svojo obliko). Deformacija 
je lahko plastična ali elastična. V območju elastične deformacije se telo po prenehanju 
delovanja sile vrne v svojo prvotno obliko, v območju plastične deformacije pa telo po 
prenehanju delovanja sil obdrži spremenjeno obliko ali lego (29). 
V elastičnem območju lahko določimo Youngov modul, ki je merilo togosti elastičnega 
materiala in ga lahko izračunamo kot razmerje med napetostjo in deformacijo. Višja vrednost 
Youngovega modula predstavlja manj elastičen material in obratno (30). Prehod elastične v 
plastično deformacijo lahko predstavlja meja plastičnosti (angl.: yield strenght), ki je 
definirana kot napetost, pri kateri se material začne plastično deformirati (29, 31). 
Maksimalna vrednost napetosti, ki jo material lahko prenese pred zlomom, se imenuje 
natezna trdnost (tensile strenght) (32). 
 




Določitev mehanskih lastnosti iztiskancev s kompresijskim testom na reometeru 
Na inštrumentu za merjenje reoloških lastnosti (Physica MCR-301, Anton Paar, Avstrija)  
smo s pomočjo kompresijskega modula določili mehanske lastnosti iztiskancev. Vzorcem 
mokrih iztiskancev, pridobljenih iz različnih matric, smo odvzeli 30 koščkov dolgih 
približno 1 cm in pomerili mehanske lastnosti iz krivulj odvisnosti obremenjevanja od 
deformacije.   





- 𝜎𝑓 = natezna trdnost [MPa] 
- Fb = maksimalna sila obremenjevanja [N] 
- r = polmer iztiskanca [mm] 
 
Youngov modul, ki je merilo elastične deformacije materiala, smo izračunali na osnovi 







- F = sila [N] 
- E* = Youngov modul [Pa] 
- δ = deformacija [μm] 
- r = polmer iztiskanca [mm] 
 
Nanoindenter  
Nanoindentacija je tehnika za merjenje nanomehanskih lastnosti snovi, ki omogoča analizo 
zelo majhnega dela snovi. Naprave, ki zaznavajo globino vtisa (angl.: DSI – depth-sensing 
indentation - DSI) omogočajo meritve trdote na mikro- in nanopodročju. Princip delovanja 
je tak, da se diamantna konica kontrolirano vtiskuje v material (μN – mN območje), sproti 
pa se zapisujejo podatki o sili in globini vtisa. Po dosegu predpisane sile se začne konica 
premikati na začetni položaj in se beležijo podatki v razbremenitveni fazi testa. Iz dobljenih 
podatkov dobimo graf sile v odvisnosti od globine vtisa, iz katerega lahko izračunamo 
trdnost, elastični modul ter energiji elastične in plasične deformacije. Obremenitvena 
krivulja opisuje elastično in plastično deformacijo, razbremenitvena krivulja pa elastično 
relaksacijo materiala (33, 34). 
Ena od pomembnih izboljšav pri nanoindentaciji je metoda neprekinjenega merjenja togosti 
(CSM), ki omogoča neposredno merjenje togosti in natančno določitev stične točke konice 
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s površino vzorca. Pri tej metodi vzorec obremenjujemo z manjšim dinamičnim nihanjem 
signala sile in pri vsaki določeni globini vtisa merimo fazni zamik, medtem pa kontinuirano 
merimo globino (slika 13).  
 
 
Slika 13: Prikaz modificirane CSM metode nanoindentacije – graf odvisnosti sile od globine vtisa (35) 
 
Analiza krivulje sila/globina vtisa 
 
Pri CSM tehniki, Young-ov modul (E) in vtisno trdnost (H) določimo iz krivulje 
obremenjevanja. Izračun temelji na preprostem harmoničnem nihanju telesa glede na silo 
nihanja (enačba 3): 
 𝐾 = (𝑆−1 + 𝐾𝑓
−1) + 𝐾𝑆 [3] 
 
V enačbi predstavlja K togost stika konice s površino vzorca, Kf – togost ogrodja 
nanoindenterja, Ks je togost blažilne vzmeti. S (togost vzorca) in (Dsω) - dušenje ob kontaktu 
sta podana z naslednjima enačbama (enačbi 4 in 5).  















sin 𝜙 − 𝐷𝑖𝜔 [5] 
 
Pri CSM nastavitvi nanoindenterja je frekvenca vzbujanja (ω) konstanten parameter. Med 
poskusom merimo premik amplitude (z0), spremembo faznega osciliranja (𝜙), in amplitudo 
vzbujanja (F0). Faktor dušenja glave indenterja (Di), Ks in parameter m so konstante (odvisne 
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od inštrumenta), določene ko indenter niha brez vzorca. m predstavlja konstanto, ki je 
odvisna od geometrije konice (m = 1 (ravni pečati); m = 1,5 (kroglasta in paraboloidna 
konica); m = 2 (stožčasta konica)). Elastični modul vzorca (E) določimo s pomočjo 







Ac je projecirana kontaktna površina in β je konstanta, ki je odvisna od geometrije indenterja 













Ei in νi predstavljata elastični modul in Poissonovo razmerje indenterja (za diamantni tip: Ei 
= 1141 GPa in νi = 0,07), Es predstavlja elastični modul vzorca.  





Ac je empirično določena s pomočjo enačbe (enačba 9): 
 𝐴 = 𝑓(ℎ𝑐) [9] 
 




kjer je hc globina vtisa, hmax maksimalna globina vtisa, ε je geometrična konstanta 
Berkovich-evega indenterja in P/S predstavlja obseg elastične relaksacije (enačba 10).        
(52, 53) 
Za testiranje mehanskih lastnosti mokrih iziskancev smo uporabili nanoindenter, opremljen 
z modulom za kontinuirano merjenje togosti (continuous stiffness measurements – CSM) na 
Naravoslovnotehniški fakulteti Univerze v Ljubljani. Za določanje mehanskih lastnosti smo 
uporabili Berkovich-ev indenter (konico), ki ima obliko tristrane piramide. Preizkuse smo 
izvajali pri sobni temperaturi. Kot kriterij za izvajanje analize oziroma cikel obremenjevanja 
(približevanje konice površini vzorca z nastavljeno hitrostjo) smo postavili vrednost 
termičnega lezenja (angl.: thermal drift) manjšo kot 0,05 nm/s. 
Vse preizkuse smo izvedli v CSM načinu, pri čemer smo kontinuirano spremljali odvisnost 
Young-ovega modula (E) in vtisne trdnosti (H) od globine vtiskovanja. Hitrost obremenitve 
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in razbremenitve je bila 0,05 nm/s. Čas, pri katerem je vzorec izpostavljen maksimalni sili, 
je bil 10 s (rezidualni čas). Maksimalna globina vtiskovanja je bila 2 µm. Na ta način smo 
zmanjšali vpliv časovno odvisne plastične deformacije (lezenje - ang. creep) na elastično 
relaksacijo v razbremenitveni fazi. Mehanske lastnosti smo merili na sredici iztiskanca. Pri 
tem smo izvedli najmanj 30 poskusov. 
 
3.3.6.5 Določanje gostote iztiskanca s piknometrom 
S piknometri za tekočine po Gay – Lussacu (slika 14) smo določili gostote iztiskancev po 
predpisanem navodilu. Najprej smo stehtali prazen piknometer z zamaškom. Nato smo do 
približno polovice volumna piknometra vsuli iztiskanec in stehtali skupaj z zamaškom. 
Previdno smo dolili etanol do vrha in pokrili z zamaškom piknometra. Odvečen etanol je 
stekel skozi luknjico v zamašku. Piknometer smo obrisali in stehtali. Potem smo ga 
izpraznili, dobro očistili, ter oplaknili z etanolom. Nazadnje smo piknometer napolnili z 
etanolom, vstavili zamašek, obrisali do suhega in stehtali. Gostoto smo izračunali s pomočjo 












- ρK = navidezna (granularna) gostota [g/cm
3] 
- V = volumen piknometra [cm3]  
- m0 = masa praznega piknometra [g] 
- m0+T = masa s tekočino napolnjenega piknometra [g] 
- m0+K = masa piknometra in iztiskanca [g] 
- m0+K+T = masa piknometra napolnjenega s tekočino in iztiskancem [g]  
 
 
Slika 14: Piknometer za tekočine po Gay - Lussacu 
26 
 
Določanje prave gostote s helijevim piknometrom 
S pomočjo helijevega piknometra smo izmerili pravo gostoto vsem šestim različnim suhim 
iztiskancem. Helijev piknometer deluje na osnovi plinskega zakona in sicer glede na 
spremembo tlaka helija v celici, ki ima določen volumen. Piknometer izračuna gostoto iz 
podatkov volumna in mase, ki jo dobimo s tehtanjem (36). 
Na začetku smo stehtali prazno celico za vzorec in jo tarirali. Vsakega iztiskanca smo 
natehtali med 2 - 3 grame in si zapisali maso na 4 decimalna mesta natančno. Potem smo 
odvili pokrov piknometra, namestili celico z vzorcem ter nazaj privili pokrov. Sledile so še 
določene nastavitve in nato začetek meritve. Po približno 15 minutah je tiskalnik natisnil 
rezultate.  
Poroznost iztiskancev smo izračunali z izmerjeno pravo gostoto iztiskanca in granularno 
gostoto po enačbi 12 (37): 






3.3.6.6 Ročno sejanje pelet 
Vsak vzorec suhih pelet smo ročno presejali. Uporabili smo 3 ročna sita z velikostjo odprtin 
mrežic 1,12 mm, 0,71 mm in dno. Pelete, ki so ostale na situ 0,71 mm, so predstavljale 
uporabno frakcijo oziroma izkoristek. Na situ 1,12 mm smo dobili prevelike in morebitno 
aglomerirane pelete, na dnu pa so se nabrale premajhne pelete in prašni delci. Pred začetkom 
sejanja smo stehtali skupno maso pelet posameznega vzorca in jih nato stresli na sita, zložena 
po padajočem premeru odprtin. Pred tem smo še posebej stehtali prazna sita in po sejanju še 
sita s peletami. Delež ostanka pelet na vsakem situ smo izračunali po enačbi 13: 
 𝑑𝑒𝑙𝑒ž 𝑜𝑠𝑡𝑎𝑛𝑘𝑎 𝑝𝑒𝑙𝑒𝑡 𝑛𝑎 𝑠𝑖𝑡𝑢 [%]    =




- m2 = masa (prazno sito + pelete) [g] 
- m1 = masa (prazno sito) [g]   





Slika 16: Prikaz numerične porazdelitve 
delcev (38) 
3.3.6.7 Določitev velikosti in oblike pelet 
V tej magistrski nalogi smo pelete karakterizirali s PATVIS APA tehnologijo, ki predstavlja 
napredek v različnih farmacevtskih procesih. 
 
Slika 15: PATVIS APA 
PATVIS APA tehnologija 
PATVIS APA - Procesno Analitična Tehnologija (angl.: Process Analytical Tehnology 
(PAT) Visual Inspection System (VIS) for Automated Particle Analysis) je sistem za 
samodejno vizualno analizo, nadzorovanje, razumevanje in optimizacijo farmacevtskih 
proizvodnih procesov, ki omogoča spremljanje v realnem času in popolnoma avtomatizirano 
analizo velikosti ter obliko delcev med procesom ali po končanem procesu. Sistem pridobi 
dvodimenzionalno sliko iz tridimenzionalnega delca in iz pridobljene slike izračuna velikost 
ter obliko parametrov. Omogoča merjenje različnih parametrov: debeline obloge, stopnje 
aglomeracije, minimalnega in maksimalnega premera, najmanjšega premera po Feretu, 
podolgovatost, okroglost in konveksnost delcev. PATVIS APA zagotavlja numerično (slika 
16) in volumetrično porazdelitev delcev (slika 17). Večinoma se v farmacevtskih procesih 
uporablja volumetrična porazdelitev, ki opisuje, da veliki delci prispevajo večji delež k 














Iz nastavljene porazdelitve PATVIS APA izračuna statistične parametre: povprečno 
vrednost, standardno deviacijo in percentile (d50 (mediana), d10, d25, d75, d90) (slika 18).                                        
 
Slika 18: Statistični parametri 
 
S PATVIS APA smo peletam določili njihovo velikost in obliko. Tehnološka oprema 
vsebuje kamero, ki je povezana z računalnikom. Posneli smo približno 200 g suhih pelet 
vsakega vzorca. Na zgornjem začetnem delu drče je vsebnik, v katerega smo stresli suhe 
vzorce pelet. Iz vsebnika so pelete enakomerno padale po drči. Z naklonom drče smo 
nastavili želeno hitrost padanja delcev mimo kamere (slika 19).  
 
Pri merjenju pelet smo uporabili konfiguracijo »LEK_Sferonizacija_4« z nastavitvami: 
- hitrost zajema slik: 50 slik/s 
- dolžina pulza osvetlitve: 6 μs 
- ločljivost zajete slike: 848 × 848 slikovnih točk 
- velikost slikovne točke: 18,82 μm 
- velikost vidnega polja: 848 slikovnih točk × 18,82 μm = 15,96 mm 
 
 
Slika 19: PATVIS APA v laboratoriju 
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Na splošno je PATVIS APA sistem strojnega vida (angl.: machine vision). Strojni vid pa 
vključuje tehnologije in metode za zajem in avtomatsko analizo slik (angl.: image analysis). 
PATVIS APA temelji na metodi DBSCAN (density-based spatial clustering of applications 
with noise), ki združuje podatke na podlagi njihove lokalne gostote, pri čemer je število rojev 
poljubno in je samodejno določeno (1 roj (angl.: cluster) = načeloma 1 delec). DBSCAN 
združuje točke, ki se nahajajo v območjih visoke gostote (gostoto na sliki predstavlja 
intenziteta slikovne točke), posamezne bolj »raztresene« točke pa obravnava kot osamelce 
oziroma šum (39). 
 
Zanimala nas je velikost in oblika pelet, zato smo primerjali dva parametra za določitev 
velikosti in dva za obliko.  
 
Parametra, ki definirata velikost delcev: (38)  
EKVIVALENTNI PREMER KROGA (angl.: equivalent circle diameter) (v 
nadaljevanju ECD) predstavlja premer kroga z enako površino, kot je površina delca v 2D 
sliki (slika 20). Objekt se posname kot 3D predmet, ki se potem prevede v 2D sliko.   




- A = površina delca 
 
Slika 20: Ekvivalentni premer kroga 
                                                
NAJMANJŠI PREMER PO FERETU (angl.: minor feret) dobimo tako, da na delec 
prilagodimo pravokotnik z najmanjšo možno površino. Najmanjši premer po Feretu je krajša 




Slika 21: Na delec prilagojen pravokotnik. Rumena črta predstavlja najmanjši premer po Feretu 
 
 
Parametra, ki definirata obliko delcev: (38) 
PODOLGOVATOST (angl.: aspect ratio (AR)) dobimo tako, da na delec prilagodimo 
elipso, ki obriše delec (slika 22). Razmerje med najkrajšo in najdaljšo osjo te elipse 
predstavlja podolgovatost (enačba 15). Če je vrednost okrog 1, je delec bolj okrogle oblike. 
Nižja vrednost predstavlja manj okrogel delec (slika 23). 
 






- m = najkrajša os elipse, ki obriše delec 
- M = najdljša os elipse, ki obriše delec 
 
                                          
Slika 23: Različne vrednosti podolgovatosti 
 
KROŽNOST DELCA (angl.: Circularity (Circ)) ima vrednosti v območju 0 – 1. Popoln 
krog bi imel krožnost 1, medtem ko bi imel zelo ozek podolgovat predmet krožnost blizu 0 
(slika 24). 
 







- A = površina delca 
- p = obseg delca                                                                                                      
 
Interkvartilni razmik in širina porazdelitve 
Iz podatkov smo izračunali interkvartilni razmik - IQR (angl.: interquartile range), ki 
predstavlja razliko med volumetrično uteženim 75. percentilom in 25. percentilom (40) za 
ECD, najmanjši premer po Feretu (v nadaljevanju MIN.FER), podolgovatost in krožnost. 
Manjša vrednost IQR predstavlja ožjo širino porazdelitve delcev. V proizvodnji pelet si 
strokovnjaki želijo delce s čim ožjo distribucijo ter ustrezno velikostjo.  
 𝐼𝑄𝑅𝐸𝐶𝐷 = 𝑝75𝐸𝐶𝐷𝑣 − 𝑝25𝐸𝐶𝐷𝑣  [17] 
 
 𝐼𝑄𝑅(𝑀𝐼𝑁.𝐹𝐸𝑅) = 𝑝75𝑀𝐼𝑁.𝐹𝐸𝑅𝑣 − 𝑝25𝑀𝐼𝑁.𝐹𝐸𝑅𝑣  [18] 
 
 𝐼𝑄𝑅𝑝𝑜𝑑𝑜𝑙𝑔𝑜𝑣𝑎𝑡𝑜𝑠𝑡 = 𝑝75𝑝𝑜𝑑𝑜𝑙𝑔𝑜𝑣𝑎𝑡𝑜𝑠𝑡𝑣 − 𝑝25𝑝𝑜𝑑𝑜𝑙𝑔𝑜𝑣𝑎𝑡𝑜𝑠𝑡𝑣  [19] 
 
 𝐼𝑄𝑅𝑘𝑟𝑜ž𝑛𝑜𝑠𝑡 = 𝑝75𝑘𝑟𝑜ž𝑛𝑜𝑠𝑡𝑣 − 𝑝25𝑘𝑟𝑜ž𝑛𝑜𝑠𝑡𝑣  [20] 
 
 
Širino porazdelitve smo izračunali tako, da smo od volumetrično uteženega 90. percentila 
odšteli volumetrično utežen 10. percentil in nato dobljeno vrednost delili z volumetrično 
uteženim 50. percentilom: 
 




















Rezultati izračunanih vrednosti za IQR in širine porazdelitve so podani v preglednici X.  
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3.3.7 Načrtovanje eksperimentov (angl.: Design of Experiments (DoE)) 
Eksperiment je sistematični postopek, ki ga z namenom, da odkrijemo neznani vpliv in 
postavimo hipotezo, ali potrdimo že znani vpliv, vodimo pod kontroliranimi pogoji. 
Strukturna podenota prostora znanja (angl.: knowledge space) je eksperimentalni prostor 
(angl.: design space), ki definira nabor operativnih pogojev, znotraj katerega bo končni 
izdelek ustrezal specifikacijskim mejam. Prostor znanja obsega znanje o procesu in 
neuspešne dogodke, ki so povezani z njim. Produkt nadaljnje optimizacije parametrov 
eksperimentalnega prostora je kontrolni prostor (angl.: control space), ki opredeljuje tarčni 
interval in zagotavlja ustreznost končnega izdelka (slika 25). S pomočjo eksperimentalnega 
prostora lahko razvijemo robusten proces, s katerim uspešno nadzorujemo variabilnosti 
sestavin in procesnih parametrov. Eksperimentalni prostor nam pomaga razumeti odzive 
končnega izdelka pri različnih operativnih pogojih (41, 42). 
 
Slika 25: Strukturiranost eksperimentalnega prostora (42) 
DOE je sistematičen pristop k raziskovanju procesa ali formulacije. Na eksperimentalni 
sistem vplivajo različne spremenljivke (faktorji), ki jih lahko kontrolirano spreminjamo in 
vplivajo na odzive sistema (slika 26). Če izvedemo vse načrtovane eksperimente v skladu s 
posameznim načrtom in odzive natančno ovrednotimo, lahko dobimo največjo količino 
informacij z najmanjšim številom eksperimentov (43, 44). 
 
Pred začetkom eksperimenta: 
1) določimo vse spremenljivke, ki vplivajo na sistem,  
2) izberemo najbolj značilne spremenljivke na podlagi znanih dejstev, literature in izkušenj,  
3) določimo nivoje za vse spremenljivke,  





Slika 26: Odvisnost med faktorji, eksperimentalnim sistemom in odzivi (43) 
Multipla linearna regresija (angl. multiple linear regression) je statistična metoda za analizo 
podatkov, ki jo uporabimo, ko imamo več kot eno spremenljivko. Za obdelavo naših 
rezultatov smo v programu Modde uporabili metodo delnih najmanjših kvadratov (angl.: 
partial least square -  PLS), ki je uporabna, ko želimo napovedati set odvisnih spremenljivk 
iz seta neodvisnih spremenljivk. V DoE X imenujemo neodvisne spremenljivke ali faktorji, 
Y pa odvisne spremenljivke ali odzivi. Namen regresije je postavitev modela Y = f(X), pri 
čemer gre za linearno funkcijo, ki ponazarja odvisnost spremenljivk Y od X (45).  
Za popolni faktorski načrt je značilno testiranje na vsakem nivoju in v vseh možnih 
kombinacijah z drugimi spremenljivkami in nivoji. Prednost tega načrta je, da nam poda 
vpliv vseh spremenljivk in interakcij med njimi in tako dobimo največ izhodnih informacij. 
Slabost popolnega faktorskega načrta je, da zahteva izvedbo največjega števila poskusov, 
saj z dodajanjem spremenljivk število poskusov narašča eksponentno (42–44, 46). 
 
3.3.7.1 Statistična analiza podatkov 
Vpliv preučevanih parametrov na lastnosti iztiskancev in pelet smo statistično obdelali s 
programsko opremo Modde 11.0.1, ki rezultate analizira z izračunom regresijskega modela 
in omogoča večfaktorsko analizo. Regresijski model je temeljil na metodi delnih najmanjših 
kvadratov (PLS). V eksperimentu smo preučevali vpliv neodvisnih faktorjev: debelino in 
premer odprtin matrice ter sferonizacijsko hitrost in čas krogličenja na lastnosti naslednjih 
odzivov: sejalna analiza (ostanek na sitih 1,12 mm; 0,71 mm in dno), temperatura iztiskanja, 
velikost pelet izmerjenih s parametroma ECD in najmanjšim premerom po Feretu, mehanske 





Kvaliteto modela opisujejo štiri vrednosti (51): 
 R2: večfaktorski korelacijski koeficient (angl: goodness of fit) nam pove, kako dobro 
model ustreza podatkom. Za dober model je potreben velik R2, ni pa nujno. Tudi 
nekateri slabi modeli imajo lahko visoko vrednost R2.  
 Q2: (angl: goodness of prediction) nam pove, kako dobro model napoveduje nove 
podatke. Dober model naj bi imel vrednost Q2 nad 0,5. 
 Veljavnost modela (angl.: model validity) je merilo veljavnosti modela. Ko je 
vrednost veljavnosti modela večja od 0,25 je model ustrezen. Vrednost 1 predstavlja 
popoln model.  
 Ponovljivost (angl.: reproducibility) je variacija odziva pod enakimi pogoji v 
primerjavi s celotno variacijo odziva.  
 
Vpliv posameznega faktorja na določen odziv pa smo ocenili z linearno regresijo v programu 
Excel, ki omogoča enofaktorsko analizo in izračun koeficienta determinacije (R2).   
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4 REZULTATI IN RAZPRAVA 
Matrice ekstrudorja 
Za namen magistrske naloge smo vrednotili matrice z različnimi premeri odprtin in 
debelinami (str. 18, Iztiskanje). Pri analizi velikosti odprtin z umerjenim optičnim 
mikroskopom Leica pa smo ugotovili odstopanje dejanskih velikosti odprtin od deklariranih. 
Opazovali in poslikali smo odprtine vseh matric, ki smo jih uporabili pri iztiskanju. Slike so 
prikazane v preglednici II, povprečne velikosti odprtin pa na sliki 27. Od pričakovanih 
vrednosti odstopata matrici s teoretičnim premerom odprtin 0,8 mm z debelino 3 in 4 mm, 
saj so vrednosti okrog 900 µm in ne 800 µm, kot bi pričakovali. Poleg tega smo opazili 
razlike v obliki odprtin. Na slikah v preglednici II vidimo, da odprtine niso pravilno 
oblikovane, ampak so vidni na pol okrušeni koščki kovine. Najslabše oblikovane odprtine 
smo opazili pri najtanjši (1 mm) debelini matrice. Sklepamo lahko, da taka oblika odprtine 
vpliva na površino iztiskancev. Do razlik pri odprtinah lahko pride zaradi različnih tehnik 
luknjanja. Odprtine v tanjših matricah so ponavadi lasersko narejene, v debelejših matricah 
pa vrtane (3). 
Odločili smo se, da pri statistični obdelavi podatkov v Modde in Excel programu 
upoštevamo dejansko izmerjene in ne deklarirane premere odprtin matric. 
 
 










































Primerjava velikosti odprtin matric
Prva stran matrice (izhod iztiskanca) Druga stran matrice (kjer se matrica stika z ekstrudorjem)
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Preglednica II: Slike odprtin uporabljenih matric 
Matrica 
premer odprtin (dejanski)   
/ debelina 
Odprtina na prvi strani matrice 
(kjer je izhod iztiskanca)  
Odprtina na drugi strani matrice 
(kjer se matrica stika z 
ekstrudorjem) 
0,77 mm / 1 mm 
  
0,79 mm / 2 mm 
  
0,91 mm / 3 mm 
 
 
0,90 mm / 4 mm 
 
 
0,69 mm / 4 mm 
  






4.1 REZULTATI MERITEV IZTISKANCA 
4.1.1 IPS iztiskanca 
S halogenskim vlagomerom smo vsem iztiskancem določili izgubo vlage (IPS).  








LD2 0,79 2 15,09 
LD3 0,91 3 15,10 
LD4 0,90 4 14,24 
LD5 0,69 4 14,16 
LD6 0,77 1 14,92 
LD7 0,90 4 14,44 
 
Med vrednostmi IPS iztiskancev so opazne majhne razlike, ki so znotraj območja analitske 
napake.  
 
Vrednost IPS pri debelini matrice 1 mm (slika 28) odstopa od pričakovane, saj se pri 
nastajanju iztiskanca iztisne manj vode kot pa pri debelejših matricah, kjer granulat potuje 
skozi matrico daljši čas in je dlje časa izpostavljen sili stiskanja. Tudi Vats in sodelavci so v 
članku navedli, da z naraščajočo debelino matrice prisotnost vode na površini iztiskanca 
pada (1). Dhandapani in sodelavci so pojasnili, da ima velik vpliv MCC, ki vodo zadrži na 
podoben način kot spužva. V procesu iztiskanja se voda iztisne iz notranjih struktur granulata 
in se obnaša kot drsilo (10). Večji, kot je pritisk na spužvo, več vode bo iztisnila. Vzrok, da 
vrednost IPS pri debelini matrice 1 mm odstopa, bi lahko pojasnili s tvorbo krhkih, poroznih 
in hitro lomljivih iztiskancev, iz katerih je vlaga hitro izhlapela. Majhne razlike so lahko 
















Odvisnost IPS od debeline matrice 












Premer odprtin matrice [mm]
Odvisnost IPS od premera odprtin 
matrice
Slika 29: Graf odvisnosti IPS od dejansko izmerjenih 
premerov odprtin (enaka debelina matric - 4 mm) 
Slika 28: Graf odvisnosti IPS od debeline matrice 




opazne že med samimi granulati, saj je med procesom granuliranja prisotno manjše 
izhlapevanje tekočine, kar se lahko pozna pri mokri masi granulata. Za vrednotenje različnih 
matric smo pripravili vsak granulat posebej. Čeprav smo granulate izdelali po enakem 
postopku, lahko pride tudi do manjših razlik pri tehtanju, izgubi mase pri prenosu suhih 
zmesi v granulator in mokrega granulata iz njega ter manjših razlik pri dodajanju 
granulacijske tekočine. Kljub majni razliki med rezultati na sliki 29 lahko pojasnimo, da se 
s povečanjem premera nakazuje trend povečanja IPS. Ker je v manjši odprtini večji pritisk 
na granulat, se posledično iz njega iztisne več vode in je zato vrednost IPS nižja.  
Če bi hoteli prikazati dober model z metodo popolnega faktorskega načrta, bi morali izmeriti 
IPS na isti mrežici večkrat, ne samo enkrat. Potrebovali bi večji obseg podatkov, torej več 
različnih matric, s katerim bi dodatno ovrednotili interakcijo med dvema proučevanima 
spremenljivkama.   
 
4.1.2 Temperatura iztiskanca 
 
Slika 30: Prikaz povprečne temperature iztiskancev ob izhodu iz ekstrudorja 
 
Ugotovili smo, da ima debelina matrice največji pozitivni značilni vpliv na temperaturo 
iztiskanca (slika 31 - najvišji stolpec), kar pomeni, da večja kot je debelina, višja bo 
temperatura ob izhodu matrice. To lahko pojasnimo z daljšim časom delovanja sile na 
granulat v debelejši matrici. Granulat se posledično bolj segreje, zato ima iztiskanec višjo 
temperaturo ob iztisu iz ekstrudorja. Manjši, vendar značilni negativni vpliv na temperaturo 
iztiskanca ima premer odprtine matrice (slika 31). Večji kot je premer odprtin matrice, manj 


















Povprečna temperatura iztiskancev ob izhodu iz odprtine matrice [°C]
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temperatura iztiskanca. Značilen kvadratni člen Deb*Deb nakazuje nelinearno odvisnost 
temperature iztiskanca od debeline matrice (slika 31). 
 
Slika 31: Vpliv premera odprtin in debeline matrice na temperaturo iztiskancev (Pre = premer odprtin matrice; 
Deb = debelina matrice, T ekstr = temperatura iztiskanca) 
 
Na sliki 30 vidimo, da ima najvišjo povprečno temperaturo vzorec LD5, ki je bil iztisnjen 
skozi najdebelejšo matrico (4 mm) z najmanjšim premerom odprtin matrice (deklarirani 
premer 0,7 mm). Najnižjo temperaturo pa ima vzorec LD6, ki je bil iztisnjem skozi matrico 
z debelino 1 mm in deklarirano velikostjo odprtin 0,8 mm. 
Posebej smo izrisali grafa odvisnosti temperature od debeline in premera odprtin matrice. 
Dobili smo nakazana trenda povečanja temperature z večanjem debeline matrice (slika 32) 
in zmanjšanja temperature z večanjem premera odprtin (slika 33). 
 

















Odvisnost temperature iztiskanca 
od debeline matrice
Slika 32: Graf odvisnosti temperature od premera 
odprtin matrice (enaka debelina matric – 4 mm) 
















Premer odprtin matrice [mm]
Odvisnost temperature iztiskanca 
od premera odprtin matrice
Slika 33: Graf odvisnosti temperature iztiskanca od 
debeline matrice (pri vseh debelinah deklarirani 
premer odprtin - 0,8 mm) 
40 
 
Za boljši model bi termometer moral biti pri vseh vzorcih enako oddaljen od iztiskanca, ker 
pa smo termometer držali v roki, in pri določeni meritvi samo približali termometer in 
izmerili temperaturo, verjetno nismo vedno imeli čisto enake razdalje, kar lahko vodi do 
manjših napak. Dobro bi bilo, če bi termometer pritrdili na ekstrudor in ga fiksirali, saj bi 
tako dobili bolj zanesljive rezultate.  
Znano je, da dvig temperature med procesom iztiskanja zmanjša vsebnost vlage iztiskanca. 
(10). Tudi mi smo pokazali trend, da vrednosti IPS z višanjem temperature padajo (slika 34).  
 
 
Slika 34: Graf odvisnosti IPS iztiskanca od temperature iztiskanca 
 
4.1.3 Gostota in poroznost iztiskanca  
S piknometrom smo vsakemu suhemu iztiskancu, ki je bil iztisnjen z določeno matrico, 
trikrat izmerili granularno gostoto. Pravo gostoto pa smo izmerili s helijevim piknometrom 
vsakemu suhemu iztiskancu samo enkrat. Nato smo iz podatkov obeh gostot izračunali 
poroznost iztiskancev. Statistična obdelava s programom Modde ni pokazala signifikantnih 
vplivov za noben preučevan parameter. Poudariti moramo, da so med vrednostmi izmerjenih 
gostot majhne razlike, ki so znotraj analitske napake. Premer odprtin v našem primeru ne 
vpliva na gostoto. V našem primeru med gostoto / poroznostjo ter debelino matrice ni 
korelacije, lahko pa govorimo o trendu naraščanja gostote z večanjem debeline in trendu 
padanja poroznosti z večanjem debeline matrice. Opazimo, da vrednosti pri debelini matrice 
1 mm odstopajo (preglednica IV), saj bi pri tej matrici pričakovali najmanjšo gostoto ter 
največjo poroznost. Vzrok temu bi lahko bila velika heterogenost iztiskanca (vidno v 
preglednici V, slika z optičnim mikroskopom pri debelini matrice 1 mm), analitska napaka 
ter nenatančnost merjenja.  













IPS iztiskanca v odvisnosti od temperature iztiskanca 
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Muley in sodelavci so navedli, da moramo za gostejši produkt uporabiti debelejšo 
ekstruzijsko matrico, da zdrži večje pritiske iztiskanja (3). Iztiskanci so torej pri debelejši 
matrici bolj kompaktni, in manj porozni (preglednica V) zaradi večje sile in daljšega časa 
stiskanja. Za boljši model in napoved rezultatov bi morali gostote izmeriti večkrat na večjem 
številu vzorcev ali pa bi morali uporabiti drugo metodo za določanje poroznosti.  
 




































LD6 0,8 1 1,4699 8,9011
LD7 0,9 4 1,4655 10,4830
LD4 0,8 4 1,4679 10,4337
LD5 0,7 4 1,4610 10,5654
LD2 0,8 2 1,4743 12,5630
LD3 0,8 3 1,4764 10,7056
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Preglednica V: Slike iztiskancev s SEM in optičnim mikroskopom pri različnih debelinah matric in 
deklariranim premerom odprtin matric (0,8 mm) 
Debelina 
matrice 













V preglednici V so prikazane slike iztiskancev pri različnih debelinah matrice. Z večanjem 
debeline matrice se povečuje kompaktnost in zmanjšuje površinka poroznost oziroma 
hrapavost iztiskanca. Preglednica VI prikazuje primerjavo iztiskancev pri različnih premerih 
odprtin. Za boljšo predstavitev odvisnosti iztiskancev od debeline in premera odprtin matric 
bi morali uporabiti še več matric z različnimi premeri odprtin ter različnimi debelinami. 
 
Preglednica VI: Slike iztiskancev s SEM in optičnim mikroskopom pri različnih premerih odprtin ter isti 















4.1.4 Mehanske lastnosti iztiskancev (kompresijske meritve) 
Natezna trdnost in Youngov modul  
Mehanske lastnosti iztiskancev smo pomerili z reometrom s kompresijskim načinom 
merjenja ter na osnovi rezultatov pojasnili ovrednotene lastnosti pelet (velikosti, 
porazdelitev velikosti).  
Pri obdelavi podatkov smo upoštevali vzorce pelet, ki so bili iztisnjeni z matricami z 
deklariranim premerom odprtin 0,8 mm, debelinami matric 1 – 4 mm (zato so na sliki 35 na 
grafih prikazane 4 vrednosti) in s podobnimi parametri krogličenja (vzorci -002, ki so imeli 
najvišjo sferonizacijsko hitrost in najdaljši čas krogličenja).  
Natezna trdnost iztiskancev pada s povečanjem debeline matrice (slika 35 a)). Rezultat lahko 
pojasnimo s časom obremenjevanja mokrega granuata med iztiskanjem, ki je bil daljši v 
primeru debelejše matrice, kar vodi v nastanek bolj plastičnega iztiskanca. To pomeni, da 
iztiskanec zaradi večje plastičnosti, gostote (slika 35 c)) in kompaktnosti potrebuje daljši čas 
krogličenja in tudi višjo hitrost sferonizatorja, da nastane okrogla peleta (slika 35 č)). V 
procesu krogličenja se takšen iztiskanec lomi na enakomerne večje delce, zaradi katerih 
posledično nastanejo večje pelete (slika 35 d)) z ožjo porazdelitvijo velikosti (slika 35 e)). 
Obratno je iztiskanec z največjo natezno trdnostjo krhek oziroma bolj lomljiv. Tak iztiskanec 
se v procesu krogličenja hitro lomi na manjše in neenakomerne delce, posledično nastanejo 
manjše pelete s širšo porazdelitvijo velikosti (slika 35 d) in e)). Na vseh prikazih slikah 
odstopa vzorec označen z rdečo piko, ki predstavlja iztiskanec, ki smo ga pridobili z 
najtanjšo matrico (1 mm). Vzorec ima najvišjo standardno deviacijo meritev natezne 
trdnosti, kar lahko pojasnimo s heterogeno struktiro iztiskanca in široko porazdelitvijo 
velikosti pelet. Vzrok temu bi lahko bila najslabša kakovost matrice (preglednica II). 
Materiali z večjo plastičnostjo imajo nižjo natezno trdnost in nižji Young-ov modul. Pokazali 
smo, da tudi Youngov modul pada z naraščanjem velikosti pelet (slika 35 b)). Vzorca z 
največjo velikostjo pelet se skoraj ne razlikujeta, kar je lahko posledica analitske napake 























(mm) H (MPa) Std H (MPa) E (GPa) Std E (GPa) 
1 0,8 254 132 1,9 1,5 
2 0,8 570 40 4,5 0,8 
3 0,8 450 30 3,9 1,2 
4 0,8 323 28 2,7 0,9 
 
Preglednica VII prikazuje rezultate meritev nanoindenterja za elastični modul – Youngov 
modul (E) in vtisno trdnost (H) ter njihove standardne deviacije. Tako kot pri merjenju z 
reometrom, smo tudi pri nanoindenterju opazili, da Youngov modul in trdnost iztiskanca z 
večanjem debeline matrice padata, kar pomeni, da je iztiskanec pri najdebelejši matrici (4 
mm) najbolj plastičen, pri tanjši debelini (2 mm) pa ima iztiskanec največjo trdnost. Tudi z 
nanoindenterjem smo ugotovili, da odstopajo vrednosti pri debelini matrice 1 mm. Razlogi 
za odstopanje in velik standardni odklon so navedeni v prejšnjem poglavju Natezna trdnost 







4.2 REZULTATI MERITEV PELET 
4.2.1 Ročno sejanje pelet 
Pri ročnem sejanju pelet smo ugotovili, da imajo največji izkoristek oziroma uporabno 
frakcijo (velikost pelet od 0,71 – 1,12 mm) pelete, ki so bile iztisnjene skozi matrico z 
deklarirano velikostjo odprtin 0,7 mm in debelino 4 mm (slika 53, LD5 vzorci). Rezultat je 
pričakovan, saj z manjšim premerom odprtin dobimo manjše pelete, ki padejo skozi sito 1,12 
mm in so dovolj velike, da ostanejo na situ 0,71 mm. Obratno z večjim premerom odprtin 
matrice dobimo večje pelete. Tudi Nagasamy in sodelavci so v članku navedli, da premer 
odprtin definira velikost pelet (10). Za proizvodni proces je pomembno, da imajo pelete ozko 
porazdelitev velikosti z namenom, da se ponovljivo polnijo v trde želatinske kapsule (47). 
Slika 36 prikazuje končne modele za sejalno analizo.  
 
Slika 36: Prikaz modelov za sejalno analizo (%ost 1,12 = ostanek (%) na situ 1,12 mm; %ost 0,71 = ostanek 
(%) na situ 0,71 mm; %ost DNO = ostanek (%) na situ dno) 
 
Statistična obdelava s programom Modde je pokazala različen vpliv parametrov na ostanek 
na situ 1,12 mm, 0,71 mm ali dno (slika 39). Iz modela smo izključili vzorca LD2-003 in 
LD6-003, ker sta bila izven oziroma na robu 3σ kriterija statistične porazdelitve podatkov. 
Na slikah 37 in 38 (sliki sta posneti s PATVIS APA tehnologijo) je vidno, da so pelete 
aglomerirane in tako ne dobimo zanesljivih rezultatov, saj so se krogličile z nizkimi obrati 
sferonizacijske plošče in dolgim časom ter so se začele lepiti med sabo.  
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Slika 39: Vpliv parametrov na sejalno analizo (Pre = premer odprin matrice; Deb = debelina matrice, čas = 
čas krogličenja; sfe = sferonizacijska hitrost) 
 
 
Če primerjamo ostanek na situ 1,12 mm in 0,71 mm vidimo, da so značilni vplivi parametrov 
nasprotni (slika 39). Večje pelete bomo dobili z večjim premerom odprtin matrice in 
debelejšo matrico, ker bo iztiskanec v tem primeru bolj kompakten in bo težje razpadel na 
manjše delčke ter z daljšim časom krogličenja, saj se pelete po določenem času zaradi vlage 
na površini začnejo lepiti med sabo in tako aglomerirajo (1). Pričakovano smo torej največ 
prevelikih pelet dobili pri deklariranem premeru odprtin matric 0,8 mm in 0,9 mm z debelino 
4 mm (slika 53, LD4 in LD7 vzorci). Kljub pomembnosti vseh treh parametrov ima v primeru 
ostanka na situ 1,12 mm in 0,71 mm največji značilen vpliv premer odprtin matrice (slika 
39 – najvišji stolpec v obeh primerih). Hitrost sferonizatorja v tem primeru nima značilnega 
Slika 38: Vzorec LD6-003 (vidna 
aglomeracija) 




vpliva. Večji delež premajhnih pelet in prašnih delcev (sito dno) pa dobimo predvsem na 
račun zmanjšanja debeline (slika 39 – najvišji stolpec z negativnim vplivom) in zmanjšanja 
premera odprtin matrice, saj je iztiskanec pri tanjši matrici manj kompakten in bolj lomljiv. 
Premajhne pelete dobimo tudi z večjo hitrostjo sferonizatorja, kar pomeni, da se bodo delci 
iztiskanca pri preveliki hitrosti krogličenja zaradi visokih sil trkov med delci in steno 
sferonizatorja ter večje centrifugalne sile bolj mehansko poškodovali in prelomili na manjše 
prašne delce.  
Prisotnost značilnih kvadratnih členov (čas*čas; Pre*Pre; Deb*Deb) in interakcijskih členov 
(Pre*Deb) v modelu nakazuje nelinearno odvisnost posameznih frakcij pelet od preučevanih 
parametrov ter možnost interakcije med posameznimi faktorji (slika 39).  
 
 
4.2.2 PATVIS APA 
S pomočjo PATVIS APA smo peletam določili velikost ter obliko. Velikost pelet smo 
določili s parametroma ECD in najmanjšim premerom po Feretu, obliko pa s 
podolgovatostjo in krožnostjo. Pri vsakem parametru smo dobili podatke za numerično in 
volumetrično uteženo porazdelitev. Pri rezultatih smo uporabili volumetrično uteženo 
porazdelitev zato, ker je s takšnim uteževanjem podatkov rezultat (porazdelitev velikosti in 
oblike) primerljiv s sejalno metodo. Pri sejalni metodi namreč dobimo volumetrično oziroma 
masno uteženo porazdelitev, saj je ob predpostavki konstantne gostote masno utežena 
porazdelitev enaka volumetrično uteženi porazdelitvi. Pri vseh parametrih smo si podrobno 
pogledali volumetrično utežene 25., 50., 75. in 90. percentile ter povprečno vrednost teh 





4.2.2.1 Velikost pelet 
 
Slika 40: Modela za velikost pelet ECD in najmanjši premer po Feretu (mean ECD = povpr. vrednost ECD; 
mean MINOR FERET = povpr. vrednost najmanjšega premera po Feretu)  
 
Primerjali smo parametra ECD in najmanjši premer po Feretu, ki določata velikost pelet. Iz 
modela smo v obeh primerih izključili vzorca LD2-001 (slika 41 – posneto s PATVIS APA 
tehnologijo) in LD2-003 (slika 37). V primeru LD2-001 smo zaradi tanke matrice dobili 
krhek iztiskanec, ki se je hitro lomil, zato smo dobili veliko prahu in posledično najširšo 
porazdelitev velikosti delcev, kar je lahko razlog za izstopajočo manjšo vrednost. Kot že prej 
omenjeno, smo vzorec LD2-003 izključili zaradi vidne aglomeracije. 
 
Slika 41: LD2-001 (vidna heterogena porazdelitev delcev) 
Proces iztiskanja najbolj vpliva na končno velikost pelet, saj je premer iztiskanca direktno 
odvisen od premera odprtin matrice ekstrudorja (10). 
Zaradi različnih načinov zaznavanja velikosti delcev opazimo razlike med vplivi parametrov 
iztiskanja in krogličenja (slika 43) ter med izmerjenimi vrednostmi velikosti. Izmerjene 
vrednosti so višje v primeru merjenja ECD (slika 44). Še posebej se razlika med ECD in 
najmanjšim premerom po Feretu opazi pri peletah s paličasto obliko (slika 44, vzorci -001).  
51 
 
Za oba parametra (ECD in najmanjši premer po Feretu) velja, da je velikost pelet najbolj 
odvisna od premera odprtin matrice. Na velikost pa različno vplivata hitrost in čas 
krogličenja.  
ECD je funkcija površine delca, ki jo izmerimo na zajetih slikah. V primeru časa 
sferonizacije lahko vidimo, da daljši čas krogličenja ne vpliva na površino delca, zato se 
ECD ne spremeni bistveno. To pomeni, da če podolgovat delec s površino A plastično 
preoblikujemo v bolj okrogel delec s površino A (A začetna = A končna), se ECD ne bo 
spremenil. Bistveno pa se spremeni pri povečani hitrosti sferonizacije, saj v tem primeru 
delci verjetno začnejo razpadati (slika 42). Na velikost pelet (ECD) ima majhen vpliv tudi 
debelina matrice (slika 43). Z debelejšo matrico dobimo večje pelete, kar je lahko v tem 
primeru posledica večje kompaktnosti iztiskancev, saj so manj krhki in se pri večjih hitrostih 
krogličenja manj lomijo (preglednica V).  
Najmanjši premer po Feretu za razliko od ECD vedno izmeri najmanjšo razdaljo delca – kot 
da bi ga izmerili s kljunastim merilom. Pri podaljšanju časa se oblika delca spreminja iz 
podolgovatega v okroglega, zato se najmanjši premer po Feretu bistveno spremeni. Pri 
povečani hitrosti krogličenja sklepamo, da podolgovat delec razpade na dva delca, ki pa 
imata končni najmanjši premer po Feretu še vedno podoben začetnemu (slika 42). Debelina 
matrice v tem primeru na velikost pelet nima značilnega vpliva (slika 43). 
 
 
Slika 42: Razlika med ekvivalentnim premerom kroga (ECD) in najmanjšim premerom po Feretu (Minor Feret) 
 
Največjo povprečno velikost pelet ima vzorec LD2-003 (slika 44). Razlog bi bil lahko ta, da 
so pelete v tem vzorcu aglomerirane in tako velikost vzorca zaradi aglomeracije ni 
optimalna. Drugo največjo velikost pelet (izmerjeno z ekvivalentnim premerom kroga) ima 
vzorec LD7-001, kar je pričakovano, saj smo v tem primeru uporabili matrico z največjo 
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debelino (4 mm) in deklarirano največjim premerom odprtin (0,9 mm). Kot že omenjeno, 
oba parametra matrice pozitivno vplivata na velikost pelet. K velikosti pelet pa še dodatno 
prispevata svojo vrednost kratka hitrost sferonizatorja in kratek čas krogličenja, saj se pelete 
še ne skrogličijo in tako pri vseh takih podobnih pogojih krogličenja opazimo prisotnost 
delcev iztiskancev v obliki palčk (vzorci -001). Naslednjo največjo velikost ima vzorec LD6-
003. Opazimo, da imajo vzorci z oznako (-003) večjo velikost pelet predvsem na račun 
aglomeracije (slika 44). Aglomeracija se je pojavila predvsem zaradi nižje hitrosti 
sferonizatorja in dolgega časa krogličenja. Pelete se namreč po določenem času začnejo 
lepiti med sabo. Dhandapani in sodelavci so navedli, da daljši čas krogličenja prispeva k 
večji sferičnosti, ozki porazdelitvi velikosti delcev in večjemu premeru pelet (10). 
Pri obeh parametrih velikosti (ECD in najmanjši premer po Feretu) vidimo interakcije med 
parametri debeline matrice, časa ter hitrosti krogličenja (slika 43 – Deb*sfe; Deb*čas), pri 
ECD dodatno interakcijo med premerom odprtin matrice in časom krogličenja (slika 43 – 
Pre*čas), v primeru najmanjšega premera po Feretu pa se kaže še nelinearna odvisnost časa 
krogličenja (slika 43 – čas*čas). 
 
Slika 43: Vpliv parametrov iztiskanja in krogličenja na velikost pelet za ECD in najmanjši premer po Feretu  
(mean ECD = povpr. vrednost ECD; mean MINOR FERET = povpr. vrednost najmanjšega premera po Feretu; 






Slika 44: Grafična primerjava povprečne velikosti pelet med ECD in najmanjšim premerom po Feretu (MINOR 
FERET) 
 
Širina porazdelitve velikosti pelet  
Na sliki 45 je prikazana korelacija med debelino matrice ekstrudorja in širino porazdelitve 
velikosti pelet za ECD in najmanjši premer po Feretu. Vidimo, da imajo ožjo širino 
porazdelitve velikosti pelete, kjer so iztiskanci bili iztisnjeni z matrico z debelino 4 mm. 
Širšo distribucijo smo dobili v primeru iztiskanja s tanjšimi matricami. 
 
 
Slika 45: Graf odvisnosti širine porazdelitve velikosti pelet od debeline matrice 
 
y = -0,1364x + 1,0185
R² = 0,6464




































Korelacija med ECD in najmanjšim premerom po Feretu ter sejalno analizo  
Kot že omenjeno, parametra ECD in najmanjši premer po Feretu različno določata velikost 
pelet, zato smo preverili, kateri boljše korelira z izkoristkom ročne sejalne analize. 
Pričakovano ima najmanjši premer po Feretu boljšo korelacijo z izkoristkom sejalne analize 
(slika 46). Pri sejalni analizi se na primer delec s paličasto obliko po določenem času obrne 
navpično, tako da pade skozi odprtino sita. Kot že opisano, najmanjši premer po Feretu oriše 
pravokotnik okrog delca in krajša stranica tako dobljenega pravokotnika nam lahko pove, 
ali bo delec padel skozi določeno odprtino sita. 
 
Slika 46: Grafični prikaz korelacije med sejalno analizo in povprečno velikostjo pelet, izmerjeno s 
parametroma ekvivalentnim premerom kroga (ECD) ter najmanjšim premerom po Feretu (MINOR FERET) 
 
Poleg grafične predstavitve korelacije in koeficienta determinacije (R2) se za oceno napake 
(koliko metoda Izkoristek – PATVIS APA odstopa od metode Izkoristek – Sejalna analiza) 
lahko uporablja cenilka napaka najmanjših kvadratov - RMSE (angl.: Root mean square 
error), ki se izračuna po enačbi 19 (48): 
 𝑅𝑀𝑆𝐸𝑟𝑟𝑜𝑟𝑠 = √






- 𝑦?̂?= izkoristki pri sejalni analizi  
- 𝑦𝑖= izmerjeni izkoristki s Patvis metodo  
- n = število vzorcev  
Izračunani izkoristki so navedeni v preglednici XII. 
RMSE (ECD) = 22,29 % 
RMSE (najmanjši premer po Feretu) = 6,09 % 
y = -0,1243x + 203,67
R² = 0,6065
































Korelacija med uporabno frakcijo sejalne analize in velikostjo pelet 
ECD MINOR FERET Linearna (ECD) Linearna (MINOR FERET)
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Manjšo oceno napake smo izračunali v primeru parametra najmanjši premer po Feretu, s 
čimer lahko dodatno potrdimo, da je ta parameter za primerjavo s sejalno analizo boljši. 
 
4.2.2.2 Oblika pelet 
Za določitev oblike pelet smo si pomagali s parametroma podolgovatost in krožnost. S 
programom Modde smo bolj napovedni model dobili v primeru podolgovatosti (slika 47). 
 
Slika 47: Model za podolgovatost in krožnost (mean ASPECT RATIO = povpr. vrednost podolgovatosti; mean 
CIRCULARITY = povpr. vrednost krožnosti) 
Iz programa Modde smo pri podolgovatosti izločili vzorec LD5-003. Na sliki optičnega 
mikroskopa lahko vidimo, da so v tem vzorcu vidne palčkaste oblike pelet (slika 48), čeprav 
bi pričakovali obliko palčk samo pri vzorcih z nizko hitrostjo in kratkim časom krogličenja. 
Med eksperimentalnim delom smo videli, da so se pelete po približno dveh minutah nabrale 
ob steni posode sferonizatorja, kar je razlog, da se pelete niso dovolj skrogličile. Razlog, da 
so se pelete nabrale ob steni, je bila nizka hitrost sferonizatorja. Daljši čas je še dodatno 
prispeval k temu, da so se pelete začele lepiti med sabo. K temu pa vpliva tudi debelina (4 
mm) in manjši deklarirani premer odprtin matrice (0,7 mm), saj je iztiskanec pri taki matrici 






Slika 48: Vzorec LD5-003 (vidne palčkaste oblike pelet) 
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Kako se bodo pelete skrogličile, je odvisno od energije trenja in od gibanja pelet na 
sferonizacijski plošči (12). V obeh primerih (podolgovatost in krožnost) smo dobili podoben 
vpliv debeline matrice in hitrosti ter časa krogličenja (slika 49). Največji pozitivni vpliv na 
obliko pelet ima čas trajanja krogličenja (slika 49 – najvišji stolpec). S podaljševanjem časa 
se delci bolj krogličijo. Vendar pa se pelete ne smejo krogličiti predolgo, saj v tem primeru 
zaradi vlažne površine delcev pride do aglomeracije. Na obliko pelet pomembno vpliva tudi 
hitrost sferonizatorja. Večja hitrost krogličenja pomeni bolj okroglo obliko delcev. Tudi 
Dhandapani in sodelavci so v preglednem članku navedli, da višja hitrost sferonizatorja 
prispeva k bolj sferičnim peletam, nižja hitrost pa k manj sferičnim peletam (10). Vidimo, 
da ima tudi debelina matrice majhen vpliv na obliko pelet, vendar pa je končna oblika pelet 
odvisna predvsem od hitrosti sferonizatorja in časa trajanja krogličenja. Premer odprtin v 
našem primeru nima vpliva na obliko pelet. 
V primeru podolgovatosti se kaže nelinearna odvisnost vpliva hitrosti krogličenja (slika 49 
– sfe*sfe) in interakcija med debelino matrice in hitrostjo krogličenja (slika 49 – Deb*sfe). 
V primeru krožnosti pa se kažejo interakcije med debelino matrice, hitrostjo in časom 
krogličenja (slika 49 – Deb*sfe; Deb*čas; sfe*čas).  
 
Slika 49: Vpliv parametrov iztiskanja in krogličenja na obliko pelet (mean ASPECT RATIO = povpr. vrednost 
podolgovatosti; mean CIRCULARITY = povpr vrednost krožnosti; Deb = debelina matrice; sfe = 






Slika 50: Prikaz povprečne vrednosti podolgovatosti in krožnosti za preiskovane vzorce 
 
Najbolj okrogle pelete smo dobili pri vzorcu LD4-002 (slika 51 – posneto s PATVIS APA 
tehnologijo), saj smo v tem primeru imeli kompakten iztiskanec (iztisnjen z debelino matrice 
4 mm), ki se je z daljšim časom in višjimi obrati sferonizatorja preoblikoval v okrogle pelete. 
Okroglo obliko pa smo dobili tudi v vseh ostalih vzorcih, kjer smo pelete krogličili z večjo 
sferonizacijsko hitrostjo in daljšim časom (vzorci -002). V nasprotnem primeru, ko smo 
pelete krogličili z najnižjo hitrostjo in najkrajšim časom, pa nismo dobili okroglih pelet, 
ampak delce v obliki palčk (vzorci -001 imajo nižje vrednosti podolgovatosti in krožnosti) 
(slika 50). Najmanj okrogle pelete smo dobili pri vzorcu LD5-001 (slika 52 – posneto s 
PATVIS APA tehnologijo). 
 
 
                                                           
 






Slika 51: Vzorec LD4-002, kjer so 
pelete najbolj okrogle 
Slika 52: Vzorec LD5-001, kjer so 
pelete najmanj okrogle 
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Veliko parametrov vpliva na končne lastnosti pelet, kar se odraža tako na makro kot na mikro 
nivoju. Na makro nivoju lahko opazujemo razlike v obliki, velikosti ter porazdelitvi velikosti 
pelet. Razlike so opazne tudi na strukturi pelet, kar lahko opazujemo s SEM mikroskopom 
na mikro nivoju. S slikami v preglednici VIII lahko potrdimo v prejšnjih poglavjih navedene 
ugotovitve, da z daljšim časom kogličenja in večjimi obrati sferonizatorja dobimo bolj 
okrogle pelete. Vidimo pa tudi, da imajo pelete v primeru, ko je bil iztiskanec iztisnjen z 
debelejšo matrico in so bile krogličene dalj časa ter z večjo sferonizacijsko hitrostjo, bolj 
gladko površino. 
 




-debelina: 1 mm 
-premer odprtin: 0,8 mm 
 
Sferonizator: 
-čas krogličenja: kratek 
-hitrost krogličenja: nizka 
50 - kratna povečava 100 - kratna povečava 250 - kratna povečava 
   
 
Matrica ekstrudorja: 
-debelina: 1 mm 
-premer odprtin: 0,8 mm 
 
Sferonizator: 
-čas krogličenja: dolg 
-hitrost krogličenja: visoka 
50 - kratna povečava 100 - kratna povečava 250 - kratna povečava 








-debelina: 4 mm 
-premer odprtin: 0,8 mm 
 
Sferonizator: 
-čas krogličenja: kratek 
-hitrost krogličenja: nizka 
50 - kratna povečava 100 - kratna povečava 250 - kratna povečava 
   
 
Matrica ekstrudorja: 
-debelina: 4 mm 
-premer odprtin: 0,8 mm 
 
Sferonizator: 
-čas krogličenja: dolg 
-hitrost krogličenja: visoka 
50 - kratna povečava 100 - kratna povečava 250 - kratna povečava 
   
 
Matrica ekstrudorja: 
-debelina: 4 mm 
-premer odprtin: 0,7 mm 
 
Sferonizator: 
-čas krogličenja: dolg 
-hitrost krogličenja: visoka 
50 - kratna povečava 100 - kratna povečava 250 - kratna povečava 









Končne lastnosti iztiskanca in pelet so odvisne od veliko parametrov, ki so med seboj 
povezani.  
V magistrski nalogi smo ugotovili, da z uporabo debelejše matrične plošče dobimo 
kompaktnejši in bolj plastični iztiskanec, ki se v procesu krogličenja lomi na večje in 
enakomerne delce. Tak iztiskanec se mora krogličiti dlje časa in potrebni so višji obrati 
sferonizatorja, da nastanejo okrogle pelete. Posledično dobimo večje pelete z ožjo 
porazdelitvijo velikosti. Z uporabo tanjše matrice pa dobimio krhek in bolj lomljiv 
iztiskanec, ki se v procesu krogličenja razlomi na manjše delce, še posebej pri višjih obratih 
sferonizatorja. Posledično dobimo več prahu in pelete s širšo porazdelitvijo velikosti. 
Na velikost in porazdelitev velikosti pelet najbolj vplivajo parametri matrične plošče, na 
obliko pelet pa imajo večji vpliv parametri krogličenja.  
Za še bolj zanesljive rezultate bi morali uporabiti več matričnih plošč (na primer več 
različnih debelin matric in premerov odprtin) ter pri vsaki metodi izvesti več ponovitev. 
PATVIS APA tehnologija predstavlja uporabno orodje za spremljanje procesov med samo 
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LD2-001 0,8 2 705 45 
LD2-002 0,8 2 1301 180 
LD2-003 0,8 2 706 180 
LD2-004 0,8 2 1305 45 
LD2-005 0,8 2 1052 110 
LD2-006 0,8 2 1050 120 
LD3-001 0,8 3 704 45 
LD3-002 0,8 3 1366 180 
LD3-003 0,8 3 706 200 
LD3-004 0,8 3 1365 45 
LD3-005 0,8 3 1058 110 
LD3-006 0,8 3 1058 110 
LD3-007 0,8 3 1059 110 
LD4-001 0,8 4 775 45 
LD4-002 0,8 4 1412 180 
LD4-003 0,8 4 777 180 
LD4-004 0,8 4 1428 45 
LD4-005 0,8 4 1060 110 
LD4-006 0,8 4 1063 110 
LD5-001 0,7 4 780 45 
LD5-002 0,7 4 1410 150 
LD5-003 0,7 4 782 140 
LD5-004 0,7 4 1411 45 
LD5-005 0,7 4 1055 90 
LD5-006 0,7 4 1055 90 
LD6-001 0,8 1 702 45 
LD6-002 0,8 1 1300 150 
LD6-003 0,8 1 701 150 
LD6-004 0,8 1 1303 45 
LD6-005 0,8 1 1054 90 
LD6-006 0,8 1 1055 90 
LD7-001 0,9 4 781 45 
LD7-002 0,9 4 1425 180 
LD7-003 0,9 4 785 180 
LD7-004 0,9 4 1430 45 
LD7-005 0,9 4 1062 110 






Preglednica X: Podatki za širino porazdelitve in IQR 












LD2-001 0,8013 0,6751 0,6715 0,2331 468,3 298,5 0,2707 0,1167 
LD2-002 0,5875 0,6237 0,2219 0,0275 393,6 391,4 0,0983 0,0113 
LD2-003 0,6076 0,6744 0,3333 0,0608 465,9 493,5 0,1432 0,0252 
LD2-004 0,7986 0,7343 0,4297 0,1015 503,8 393,2 0,1757 0,0441 
LD2-005 0,7197 0,7695 0,3361 0,0616 487 465,8 0,1468 0,0264 
LD2-006 0,6440 0,6999 0,2782 0,0428 438,4 431 0,1261 0,0193 
LD3-001 0,5138 0,5182 0,7712 0,2695 395,2 191,7 0,2535 0,1493 
LD3-002 0,4792 0,5098 0,1736 0,0171 304,1 305,8 0,0796 0,0074 
LD3-003 0,4908 0,5498 0,3037 0,0513 341,1 323,5 0,1337 0,0247 
LD3-004 0,5020 0,4754 0,4351 0,1022 327,1 233,6 0,1814 0,0457 
LD3-005 0,4198 0,4693 0,2712 0,0407 290,3 314,4 0,1205 0,0179 
LD3-006 0,4750 0,5268 0,2851 0,0463 316,1 308,8 0,1249 0,0211 
LD3-007 0,4556 0,5107 0,2560 0,0368 309,2 324,1 0,1147 0,0164 
LD4-001 0,3588 0,1809 0,7498 0,2715 279 101,2 0,207 0,1357 
LD4-002 0,3333 0,3613 0,1581 0,0140 223,4 230,8 0,0737 0,0062 
LD4-003 0,3761 0,4419 0,3088 0,0534 253,8 275,8 0,1327 0,0242 
LD4-004 0,3207 0,2992 0,4310 0,0995 238,4 182,1 0,1822 0,0447 
LD4-005 0,2914 0,3358 0,2640 0,0388 211,9 225,2 0,1159 0,0175 
LD4-006 0,3016 0,3511 0,2857 0,0461 217,8 228,7 0,1239 0,0206 
LD5-001 0,3395 0,2188 0,8053 0,3023 210,2 88 0,1946 0,1457 
LD5-002 0,3674 0,3660 0,2524 0,0363 172,1 174,6 0,1093 0,0151 
LD5-003 0,3193 0,4551 0,6113 0,1829 184,1 162,5 0,2233 0,0979 
LD5-004 0,3142 0,3018 0,4116 0,0941 177,1 137 0,1686 0,0434 
LD5-005 0,2913 0,3270 0,4200 0,1008 168,2 154 0,1614 0,0473 
LD5-006 0,3209 0,3662 0,4034 0,0892 180,3 180,4 0,1676 0,0414 
LD6-001 0,6309 0,7870 0,6956 0,2411 398,8 370,3 0,2935 0,1292 
LD6-002 0,5666 0,6023 0,2524 0,0356 331,3 327 0,1109 0,0145 
LD6-003 0,5552 0,6348 0,3275 0,0586 415,5 441,7 0,1374 0,0228 
LD6-004 0,6644 0,5925 0,4695 0,1194 390,3 288,4 0,191 0,0534 
LD6-005 0,5502 0,5837 0,3234 0,0578 329,4 323,2 0,1377 0,0234 
LD6-006 0,5380 0,5849 0,3166 0,0558 309,9 299,8 0,1358 0,0237 
LD7-001 0,3560 0,2053 0,7581 0,2723 282,8 112,8 0,2111 0,1388 
LD7-002 0,3251 0,3537 0,1793 0,0182 216 228,1 0,0827 0,0081 
LD7-003 0,3410 0,3939 0,3305 0,0622 253,9 253,5 0,1364 0,0296 
LD7-004 0,3646 0,2771 0,5912 0,1750 279,4 154,9 0,2435 0,0891 
LD7-005 0,3533 0,4146 0,3400 0,0650 237,2 255,3 0,1455 0,0296 

























iztiskanca ob izhodu 





iztiskanca ob izhodu 
iz odprtine matrice 
[°C] 
LD2-001 41,5 LD5-001 49 
LD2-002 43  LD5-002 50 
LD2-003 41,5  LD5-003 50 
LD2-004 44  LD5-004 50,5 
LD2-005 45  LD5-005 49,5 
LD2-006 44  LD5-006 50,5 
LD3-001 48  LD6-001 41 
LD3-002 44,5  LD6-002 36,5 
LD3-003 43,5  LD6-003 38,5 
LD3-004 43,5  LD6-004 38,5 
LD3-005 43,5  LD6-005 36,5 
LD3-006 43,5  LD6-006 35,5 
LD3-007 43,5  LD7-001 45,5 
LD4-001 45  LD7-002 45 
LD4-002 45  LD7-003 48 
LD4-003 45  LD7-004 46,5 
LD4-004 45,5  LD7-005 47,5 
LD4-005 46  LD7-006 48 

































































































































































SEJALNA ANALIZA - OSTANEK NA SITIH [%]
ostanek na situ 1,12mm [%] ostanek na situ 0,71mm [%] ostanek na situ DNO [%]
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PATVIS APA                                         
(NAJMANJŠI PREMER PO 
FERETU) PATVIS APA (ECD)
Vzorec ostanek na situ 0,71 mm [%] izkoristek med 0,71 in 1,12 mm [%] izkoristek med 0,71 in 1,12 mm  [%]
LD2-001 56,60 58,69 46,89
LD2-002 38,18 36,57 29,71
LD2-003 17,22 24,52 10,99
LD2-004 52,47 53,10 38,44
LD2-005 38,15 39,74 31,88
LD2-006 42,10 43,39 33,59
LD3-001 51,90 64,63 15,59
LD3-002 26,35 26,20 19,02
LD3-003 25,54 28,31 14,53
LD3-004 34,84 38,07 16,75
LD3-005 19,83 21,85 10,15
LD3-006 32,66 29,27 17,72
LD3-007 24,76 27,57 15,44
LD4-001 51,22 69,69 6,52
LD4-002 18,30 18,43 10,47
LD4-003 15,38 17,25 5,77
LD4-004 22,44 29,99 6,63
LD4-005 18,61 18,82 5,26
LD4-006 16,71 19,04 4,95
LD5-001 88,88 92,30 32,71
LD5-002 83,30 84,10 69,89
LD5-003 86,60 86,37 37,88
LD5-004 95,14 94,60 69,01
LD5-005 92,41 92,09 55,55
LD5-006 86,88 86,22 53,37
LD6-001 56,14 59,07 35,57
LD6-002 54,72 49,87 39,33
LD6-003 21,45 28,46 12,57
LD6-004 67,10 65,65 50,86
LD6-005 51,36 52,85 35,77
LD6-006 59,82 61,40 45,90
LD7-001 40,12 60,51 5,16
LD7-002 23,98 24,12 11,82
LD7-003 25,17 27,59 6,76
LD7-004 28,14 39,71 6,75
LD7-005 17,41 23,68 5,10




Slika 54: Faktorji in odzivi iz Modde programa, ki smo jih uporabili v magistrski nalogi (polja, obarvana s sivo barvo, smo izključili iz analize) 
